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Forming composite material - in which particles of binder are combined with particles of a prim. 

material with a softening temp, in excess of that of the binder 

Patent Assignee: KOSLOW TECHN CORP; KOSLOW TECHNOLOGIES CORP 

Inventors: KOSLOW E E 
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Alerting Abstract: EP A 

In forming a composite material, binder particles are combined wth particles of a prim, material with a 
softening temp, in excess of the softening temp, of the binder. A mixt. is made of at least 3 wt.% of 
binder particles between 0.1-150 microns, and prim, material particles between 0.1-3000 micron. This is 
heated in the absence of pressure or shear to convert the binder to the continuous phase. Pressure and 
shear are then applied to either immediately convert the binder to a web structure, or point bond it. 
Immediately thereafter the pressurized mixture is rapidly cooled below the softening pt. of the binder to 
retain the binder in its continuous web or point-bonded structure. 

USE/ AD VANTAGE - The material can be used in a wide range of applications, including mouded SS 
parts, filtration structures, sorbent structures, building material, etc.. @(30pp Dwg.No.0/0) 

Equivalent Alerting Abstract: 

USA 
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Composite material prepn. comprises: (a) combining a binder material and a prim, material in a uniform 
mixt., where binder is present in an amt. of 3 wt.% of the mixt.; (b) treating the mixt. without forming 
continuous phase, by heating to a temp, between the two softening temps, of the two components, with 
no pressure or shear; (c) applying pressure and shear to convert a portion of the binder to a continuous 
webbing material in composite; and (d) rapidly cooling. 

The binder comprises particles with dias. of 0.1-150 microns. The prim, material comprises particles 
with dias. of 0.1-300 microns, and has a softening temp, much greater than that of the binder. 

USE/ AD VANTAGE - Used in the prodn. of moulded stainless steel parts, filtration and sorbent 
structures, and abrasives etc.. @(28pp) 

USA 

Porous composite article comprises a matrix of 3-30 wt. % continuous thermoplastic binder phase 
supporting and enmeshing prim, particles of dia. 0.1-3000 microns and relatively high softening temps. 
The binder particles have a dia. of 0.1 to 150 microns, a softening temp, below the prim, particles, and 
are incapable of fibrillation under normal conditions into microfibres of less than 10 microns dia. at 
room temp. The prim particles are consolidated within the matrix with the binder in the pores. The 
remaining pore vol. is a continuous vol. of voids. The binder material is forced into micropores and 
exterior voids of prim, particles having the 

International Classification (Main): B29B-009/14, B29C-067/16, B29C-067/20, B32B-015/02, C04B- 
038/00, C08J-005/00 (Additional/Secondary): B01D-027/04, B22F-003/02, B22F-005/00, B29C- 
043/00, B29C-047/00, B29C-067/24, B29C-070/00, B32B-017/04, B32B-019/02, B32B-031/00, C04B- 
026/02, C04B-038/06, C08K-003/08, C08L-023/08, C08L-033/04, C08L-063/00, C08L-069/00, C08L- 
081/06 

US Classification, Issued: 264122000, 055524000, 055527000, 156283000, 156296000, 210502100, 
210503000, 210505000, 210506000, 210508000, 264DIG, 264115000, 428402000, 264122000, 
428403000, 428404000, 428406000, 428407000 

Original Publication Data by Authority 

Australia 

Publication Number: AU 199049962 A (Update 199042 E) 
Publication Date: 19900830 
Language: EN 

Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 
Canada 

Publication Number: CA 2009240 A (Update 199045 E) 
Publication Date: 19900823 
Language: EN 

Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222|CA 2009240 C (Update 200053 E) 
Publication Date: 20000905 

Assignee: KOSLOW TECHNOLOGIES CORP (KOSL-N) 
Inventor: KOSLOW EE 
Language: EN 

Application: CA 2009240 A 19900202 (Local application) 
Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 



http://toolkit.dialog.com/infr^ 8/21/2006 



/ 

Dialog Results 



Page 4 of 8 



Original IPC: B29B-9/14(A) 
Current IPC: B29B-9/14(A) 

Germany 

Publication Number: DE 69024984 E (Update 199615 E) 

Publication Date: 19960307 

Assignee: KOSLOW TECHN CORP (KOSL-N) 

Inventor: KOSLOW E E 

Language: DE 

Application: DE 69024984 A 19900220 (Local application) EP 1990301826 A 19900220 (Application) 
Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 
Related Publication: EP 384716 A (Based on OPI patent ) 
Original IPC: B29C-67/20(A) B29C-67/24(B) B29C-70/00(B) 
Current IPC: B29C-67/20(A) B29C-67/24(B) B29C-70/00(B) 

European Patent Office 

Publication Number: EP 384716 A (Update 199035 B) 
Publication Date: 19900829 

**Verfahren zur Herstellung von Werkstoffen und nach diesem Verfahren hergestellte Werkstoffe 
Process for the production of materials and materials produced by the process Procede pour la 
production de materiaux et ces materiaux eux-memes** 

Assignee: KOSLOW TECHNOLOGIES CORPORATION, 180 Osborne Street, Bridgeport, 
Connecticut 06605, US (KOSL-N) 

Inventor: Koslow, Evan E., 72 Old Road, Westport, CT 06880, US 

Agent: Perry, Robert Edward, GILL JENNINGS EVERY 53-64 Chancery Lane, London WC2A 1HN, 
GB 

Language: EN 

Application: EP 1990301826 A 19900220 (Local application) 

Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 

Designated States: (Regional Original) AT BE CH DE ES FR GB GR IT LI LU NL SE 

Original IPC: B01D-27/04 B22F-3/02 B29B-9/14 B29C-43/00 B29C-47/00 B29C-67/16 B32B-31/00 

C04B-26/02 C08K-3/08 C08L-23/08 C08L-33/04 C08L-63/00 C08L-69/00 C08L-81/06 

Current IPC: B01D-27/04 B22F-3/02 B29B-9/14 B29C-43/00 B29C-47/00 B29C-67/16 B32B-31/00 

C04B-26/02 C08K-3/08 C08L-23/08 C08L-33/04 C08L-63/00 C08L-69/00 C08L-81/06 

Original Abstract: A method of forming a composite material by providing a quantity of first particles of 

a binder material and a quantity of second particles of a primary material having a softening temperature 

substantially in excess of the softening temperature of the binder material. The first and second 

quantities of particles are combined into a substantially uniform mixture. The uniform mixture is heated 

in the absence of pressure or shear sufficient to convert the binder particles, to a temperature 

substantially above the softening point of the binder material but less than the softening temperature of 

the primary material. Thereafter, pressure and shear are applied to the heated mixture sufficient 

substantially immediately to convert at least a portion of the binder material particles into a substantially 

continuous webbing structure or force the formation of point-bonds.Substantially immediately after 

formation of the binder particles into this unique structure, the mixture is rapidly cooled to below the 

softening point of the binder material to retain the converted binder material in its continuous form or 

forced point-bonded condition. This produces the composite material composed of primary particles, a 

binder resin phase forming a continuous web matrix or point bonds, and a volume of empty pores. Also 

disclosed are products formed by the method. 

Claim: In forming a composite material, binder particles are combined wth particles of a prim, material 
with a softening temp, in excess of the softening temp, of the binder. A mixt. is made of at least 3 wt.% 
of binder particles between 0.1-150 microns, and prim, material particles between 0.1-3000 micron. This 
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is heated in the absence of pressure or shear to convert the binder to the continuous phase. Pressure and 
shear are then applied to either immediately convert the binder to a web structure, or point bond it. 
Immediately thereafter the pressurized mixture is rapidly cooled below the softening pt. of the binder to 
retain the binder in its continuous web or point-bonded structure.|EP 384716 Bl (Update 199609 E) 
Publication Date: 19960124 

** Verfahren zur Herstellung von Werkstoffen und nach diesem Verfahren hergestellte Werkstoffe 
Process for the production of materials and materials produced by the process Procede pour la 
production de materiaux et ces materiaux eux-memes** 

Assignee: KOSLOW TECHNOLOGIES CORPORATION, 180 Osborne Street, Bridgeport, 
Connecticut 06605, US (KOSL-N) 

Inventor: Koslow, Evan E., 72 Old Road, Westport, CT 06880, US 

Agent: Perry, Robert Edward, GILL JENNINGS EVERY Broadgate House 7 Eldon Street, London 
EC2M 7LH, GB 

Language: EN (35 pages, 3 drawings) 

Application: EP 1990301826 A 19900220 (Local application) 

Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 

Designated States: (Regional Original) AT BE CH DE DK ES FR GB GR IT LI LU NL SE 

Original IPC: B29C-67/20(A) B29C-67/24(B) B29C-70/00(B) 

Current IPC: B29C-67/20(A) B29C-67/24(B) B29C-70/00(B) 

Claim: * 1. Verfahren zur Herstellung von Verbundmaterial umfassend, dass man ei ne Mischung aus 
teilchenfoermigen Materialien mit verschiedenen Erweich ungstemperaturen erwaermt, dadurch 
gekennzeichnet, dass man eine im wes entlichen gleichfoermige Mischung aus mindestens 3 Gew.-% 
eines Bindemi ttelmaterials in Form von Teilchen mit einem Durchmesser zwischen 0,1 u nd 150 
microm und einem Grundmaterial mit einer Erweichungstemperatur, die wesentlich hoeher ist als die 
Erweichungstemperatur des Bindemittel materials, in Form von Teilchen (10 oder 16) mit einem 
Durchmesser zwis chen 0,1 und 3000 microm, bildet; die im wesentlichen gleichfoermige Mi schung in 
Abwesenheit von solchem Druck oder solcher Scherspannung, die ausreichen, die Bindemittelteilchen in 
eine kontinuierliche Phase umzu wandeln, auf eine Temperatur erwaermt, die wesentlich ueber der 
Erweich ungstemperatur des Bindemittelmaterials,aber unter der Erweichungstempe ratur des 
Grundmaterials liegt; auf die erwaermte Mischung ausreichend Druck und Scherspannung ausuebt, dass 
entweder zumindest ein Teil der B indemittelmaterialteilchen im wesentlichen sofort in eine im 
wesentlich en kontinuierliche Bahnstruktur (12) umgewandelt wird oder die Teilchen des 
Grundmaterials durch das Bindemittelmaterial punktfoermig gebunden werden und im wesentlichen 
sofort danach schnell die unter Druck geset zte Mischung unter die Erweichungstemperatur des 
Bindemittelmaterials a bkuehlt und dadurch das umgewandelte Bindemittelmaterial in der Struktu r als 
kontinuierliche Bahn oder punktfoermig gebunden bewahrt. * 1. A method of forming a composite 
material comprising heating a mixtur e of particulate materials having different softening temperatures 
char acterised by: forming a substantially uniform mixture of at least 3% by weight of a binder material 
in the form of particles between 0.1 and 1 50 microm in diameter, and a primary material, having a 
softening tempe rature substantially greater than the softening temperature of the bind er material, in the 
form of particles (10 or 16) between 0.1 and 3000 m icrom in diameter; heating the substantially 
uniform mixture, in the ab sence of pressure or shear sufficient to convert the binder particles i nto a 
continuous phase, to a temperature substantially above the soften ing temperature of the binder material 
but below the softening temperat ure of the primary material;applying to the heated mixture sufficient p 
ressure and shear that either at least a portion of the binder material particles is substantially 
immediately converted into a substantially continuous web (12) structure or the particles of the primary 
material are point-bonded by the binder material; and substantially immediately thereafter, rapidly 
cooling the pressurised mixture to below the soften ing point of the binder material, and thereby 
retaining the converted b inder material in its continuous web or point-bonded structure. 

Spain 
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Publication Number: ES 2081923 T3 (Update 199618 E) 
Publication Date: 19960316 
Assignee: KOSLOW TECHN CORP (KOSL-N) 
Language: ES 

Application: EP 1990301826 A 19900220 (Application) 
Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 
Related Publication: EP 384716 A (Based on OPI patent ) 
Original IPC: B29C-67/20(A) B29C-67/24(B) B29C-70/00(B) 
Current IPC: B29C-67/20(A) B29C-67/24(B) B29C-70/00(B) 

Isrsid 

Publication Number: IL 93357 A (Update 199318 E) 
Publication Date: 19930404 
Assignee: KOSLOW TECHN CORP (KOSL-N) 
Language: EN 

Application: IL 93357 A 19900212 (Local application) 

Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 

Original IPC: B29C-67/16(A) B29B-9/14(B) B29C-43/00(B) B29C-47/00(B) B32B-31/00(B) 
Current IPC: B29C-67/16(A) B29B-9/14(B) B29C-43/00(B) B29C-47/00(B) B32B-31/00(B) 

Japan 

Publication Number: JP 3005349 A (Update 199108 E) 

Publication Date: 199101 1 1 

Language: J A f 

Application: JP 199041384 A 19900223 (Local application) 

Priority: US 1989314651 A 19890223 US' 1989455997 A 19891222|JP 1994060066 B2 (Update 199430 
E) 

Publication Date: 19940810 

Assignee: KOSLOW TECHN CORP (KOSL-N) 

Inventor: KOSLOW E E 

Language: JA (28 pages) 

Application: JP 199041384 A 19900223 (Local application) 
Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 
Related Publication: JP 03005349 A (Based on OPI patent ) 

Original IPC: C04B-38/00(A) B22F-3/02(B) B22F-5/00(B) B29C-43/00(B) B29C-47/00(B) C04B- 
26/02(B) C04B-38/06(B) 

Current IPC: C04B-38/00(A) B22F-3/02(B) B22F-5/00(B) B29C-43/00(B) B29C-47/00(B) C04B-26/02 
(B) C04B-38/06(B) 

Republic of Korea 

Publication Number: KR 19931 1624 Bl (Update 199443 E) 
Publication Date: 1 993 1 2 1 6 

Assignee: KOSLOW TECHN CORP; US (KOSL-N) 
Language: KO 

Application: KR 19902331 A 19900223 (Local application) 
Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 
Original IPC: C08J-5/00(A) B29C-67/1 6(B) C04B-26/02(B) 
Current IPC: C08J-5/00(A) B29C-67/16(B) C04B-26/02(B) 

United States 

Publication Number: US 501931 1 A (Update 199124 E) 
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Publication Date: 19910528 

**Process for the production of materials characterized by a continuous web matrix or force point 
bonding** 

Assignee: Koslow Technologies Corporation 
Inventor: Koslow, Evan E., CT, US 
Agent: Parmelee, Bollinger Bramblett 
Language: EN 

Application: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 (Local application) 
Original IPC: B01D-27/04 B32B-31/00 
Current IPC: B01D-27/04(A) B32B-31/00 
Original US Class (main): 264122 

Original US Class (secondary): 55524 55527 156283 156296 210502.1 210503 210505 210506 210508 
264DIG.048 264115 

Original Abstract: A method of forming a composite material by providing a quantity of first particles of 
a binder material and a quantity of second particles of a primary material having softening temperature 
substantially in excess of the softening temperature of the binder material. The first and second 
quantities of particles are combined into a substantially uniform mixture. The uniform mixture is heated 
in the absence of pressure or shear sufficient to convert the binder particles, to a temperature 
substantially above the softening point of the binder material but less than the softening temperature of 
the primary material. Thereafter, pressure and shear are applied to the heated mixture sufficient 
substantially immediately to convert at least a portion of the binder material particles into a substantially 
continuous webbing structure or force the formation of point-bonds. Substantially immediately after 
formation of the binder particles into this unique structure, the mixture is rapidly cooled to below the 
softening point of the binder material to retain the converted binder material in its continuous form or 4 > 
forced point-bonded condition. This produces the composite material composed of primary particles, a 
binder resin phase forming a continuous web matrix or point bonds, and a volume of empty pores. Also 
disclosed are products formed by the method. |US 5147722 A (Update 199240 E) 
Publication Date: 1 99209 1 5 

**Process for the production of materials and materials produced by the process** 
Assignee: Koslow Technologies Corporation (KOSL-N) 
Inventor: Koslow, Evan E., CT, US 
Agent: Parmelee, Bollinger Bramblett 
Language: EN (27 pages, 3 drawings) 

Application: US 1989314651 A 19890223 (C-I-P of application) US 1989455997 A 19891222 (Division 

of application) US 1990571075 A 19900125 (Local application) 

Related Publication: US 501931 1 A (Division of patent) 

Original IPC: B32B-15/02(A) B32B-17/04(B) B32B-19/02(B) 

Current IPC: B32B-15/02(A) B32B-17/04(B) B32B-19/02(B) 

Original US Class (main): 428402 

Original US Class (secondary): 264122 428403 428404 428406 428407 

Original Abstract: A method of forming a composite material by providing a quantity of first particles of 
a binder material and a quantity of second particles of a primary material having a softening temperature 
substantially in excess of the softening temperature of the binder material. The first and second 
quantities of particles are combined into a substantially uniform mixture. The uniform mixture is heated 
in the absence of pressure or shear sufficient to convert the binder particles, to a temperature 
substantially above the softening point of the binder material but less than the softening temperature of 
the primary material. Thereafter, pressure and shear are applied to the heated mixture sufficient 
substantially immediately to convert at least a portion of the binder material particles into a substantially 
continuous webbing structure or force the formation of point-bonds. Substantially immediately after 
formation of the binder particles into this unique structure, the mixture is rapidly cooled to below the 
softening point of the binder material to retain the converted binder material in its continuous form or 
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forced point-bonded condition. This produces the composite material composed of primary particles, a 
binder resin phase forming a continuous web matrix or point bonds, and a volume of empty pores. Also 
disclosed are products formed by the method. 

South Africa 

Publication Number: ZA 199001047 A (Update 199109 E) 
Publication Date: 19910130 
Language: EN 

Application: ZA 19901047 A 19900212 (Local application) 
Priority: US 1989314651 A 19890223 US 1989455997 A 19891222 

Derwent World Patents Index 

© 2006 Derwent Information Ltd. All rights reserved. 
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I 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Ver- 
bundmaterials gemaft dem Oberbegriff von Anspruch 1, eine Verbundzu- 
sammensetzung gemaft dem Oberbegriff von Anspruch 32 und eine Zusam- 
mensetzung nach dem Oberbegriff von Anspruch 33. 

Insbesondere betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung 
einer grofien Anzahl von bisher nicht erhaltlichen Verbundmaterialien mit 
einer kontinuierlichen polymeren Phase oder einer verfestigten 
Ve rounds truktur mit erzwungenen punktformigen Bindungen. Teilchenformiges 
Bindemittelmaterial wird mit teilchenfdrmigem Grundmaterial vermischt. Die 
diskontinuierlichen Teilchen werden dann dazu gebracht, eine Matrix in 
Form einer kontinuierlichen Bahn oder mit erzwungenen punktformigen 
Bindungen zu bilden mit ungewohnlicher Struktur und mechanischer Festig- 
keit unter den richtigen Bedingungen bezuglich Warme, Druck und 
Scherspannung . 

II 

Stand der Technik 

Eine bekannte Literaturstelle oder Patentschrif t, die ein Verfahren 
beschreibt, das als etwas oder entfernt der vorliegenden Erfindung ahnlich 
betrachtet werden konnte, ist das US-Patent US-A-3, 796, 778 von Gallacher. 
Die Offenbarung des Gallacher-Patentes ist auf die Herstellung einer poro- 
sen Matte zur Verwendung als kunstliches Leder oder Gewebe, als pordses 
Substrat in Batterien oder Brennstof f zelien, als industrielle Membran, als 
Verband etc., gerichtet. 

Gallacher beschreibt ein langsames Verfahren, bei dem Mikroteilchen 
aus einem thermoplastischen Material mit einem niedrigen Schmeizpunkt mit 
einem zweiten Pulver vermischt werden, das aus einem Kunststoff mit einem 
hohen Schmeizpunkt besteht. Diese Mischung wird dann erwarmt und intensiv 
viele Minuten lang mit Scherspannung bearbeitet, gewohnlich unter 
Verwendung einer WalzenmUhle. Gallacher lehrt uberhaupt keine Einstellung 
der Betriebsbedingungen, woduxch angewendete Warme, Scherspannung und 
angewendeter Druck beeinflusst werden. Er offenbart ein langsames, 
intensives Scherverfahren bei niedrigen Temperaturen und bei sehr hohen 
Konzentrationen von Bindemittelharz • 

Nach der Erzeugung von Fasern aus den Bindemittelteilchen 16st 
Gallacher die nicht zerfaserte Komponente aus Grundkunststoff teilchen, was 
ein Netzwerk von Bindemittelfasern mit hoher Porositat und Zugfestigkeit 
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zuriicklaftt. Dieses Verfahren ist spezifisch zugeschnitten fur die 
Hersteilung von strukturen mit hoher Porositat, die aus 
Bindemittelharzfasern zusammengesetzt sind. Aufierdem verwendet Gallacher 
einen hohen Bindemittelharzgehalt, da er dichte Fasermatten wtinscht. 

Gallacher wendet in den spezifischen Beispieien DrucJc nur nach der 
Bildung der Fasern an, um eine dunnere Folie von Material zu erzeugen. Er 
wendet nicht intensiven Druclc zusammen mit Scherspannung nur nach dem 
Erhitzen an. Aufterdem dauert es mehrere Minuten, bis das Gallacher- 
Verfahren eine Faserstruktur erzeugt, die dann verdichtet wird, um sie 
dunner zu machen. 

Gallacher konzentriert sich auf die Erzeugung von Fasermatten aus 
Bindemittelharz und vernachlassigt die nicht zerfaserten Teilchen. Sein 
Interesse ist auf Grundteilchen gerichtet, die aus der Struktur gelbst 
werden konnen, damit die Fasermatte aus Bindemittelharz zuruckbleibt . Die 
Verwendung von Losungsmittein, um die Grundmaterial teilchen zu entfernen, 
ist eine beziiglich der Umwelt unannehmbare Praxis. Die Offenbarung ist be- 
schrankt auf Walz-, Mahl- oder Extrusions verfahren unter hoher 
Scherspannung und auf diinne Strukturen, da diese bevorzugten Verfahren und 
diese bevorzugte Ausstattung keine grofien Formen oder Massenextrusionen 
erzeugen konnen, eine Hauptbeschrankung dieses Verfahrens. 

Gallacher schlagt das Zuruckhalten der Grundmaterial teilchen unter 
Bildung einzigartiger Materialien nicht vor. Somit konnte er keines der 
Produkte oder Endprodukte, wie Ionenaustauschpatronen, Filtermedien aus 
rostfreiem Stahl, Membrantrager, geformte Filter etc. herstellen, die 
mSgliche Produkte der vorliegenden Erfindung sind, die unter Verwendung 
von Temperaturen erzeugt werden, die wesentlich hoher sind, als der 
Schmelzpunkt des Bindemittelharzes . Gallacher empfiehlt Temperaturen, die 
betrachtlich unter diesen Temperaturen liegen und wendet statt dessen 
Temperaturen an, die ungefahr gleich sind dem Schmelzpunkt des 
Bindemittelharzes . 

Zusatzlich zu Gallacher wird in einem weiteren US-Patent eine 
"Punktbindungs^-Technik offenbart. Dies ist das US-Patent US-A-4, 664, 683 
von Degen und Gsell. Jedoch erzeugt das in diesem Patent offenbarte 
Verfahren nicht die einzigartigen Strukturen, die far die vorliegende 
Erfindung kennzeichnend sind und die angewendeten Temperaturen, Drucke und 
Scherspannungen wahrend des Verfahrens sind vollig verschieden von denen, 
die erforderlich sind, um die kontinuierliche Polymerphase und die 
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erzwungene punktformige Bindung der vorliegenden Erfindung zu erzeugen. 
Die Technologie von Degen et al . ist hauptsachlich ein Diffusions- 
Verbindungs-Verfahren bei niedriger Temperatur. 

US-Patent US-A-4, 664, 683 ist spezifisch auf die Punktbindung von 
Whetlerite oder ASC, Aktivkohle, gerichtet, die hauptsachlich verwendet 
wird, urn chemische Kampfmittel abzuwehren. Ahnlich impragnierte Koh- 
ienstoffe werden manchmal zum Schutz von Industriearbeitern vor toxischen 
Gasen mit niedrigem Molekulargewicht verwendet. Das Verfahren, das in 
diesem Patent offenbart wird, scheint im wesentiichen identisch zu sein 
mit dem, das von Norit Carbon in den Niederlanden zur Hersteilung von 
fcforithene (ein eingetragenes Warenzeichen von Norit Carbon) verwendet 
wird, das aus punktformig gebundener Aktivkohle zusammengesetzt ist, die 
zu Folien geformt wird. 

Das von Degen et al. offenbarte Kompressionsausmaft ist auJierst 
gering, 0,02 bis 0,689 bar (0,3 bis 10 psi) , am meisten bevorzugt maximal 
2,76 bar (40 psi) . Somit werden Verfahrensbedingungen beschrieben, die 
betrachtlich aulierhalb des bei der vorliegenden Erfindung verwendeten 
Kompressionsbereiches liegen, der 27,58 bis 68,95 bar (400 bis 1000 psi) 
fur kornige Materialien (d.h. 10 bis 50 Mesh) und ungefahr 551,6 bar (8000 
psi) Oder mehr fur Pulver (typischerweise 100 bis 600 Mesh) ist. Ohne 
solch hohere Driicke werden die Bindemittelharze nicht aktiviert und die 
mit der vorliegenden Erfindung erzeugten neuen Strukturen sind nicht 
erhaltlich. 

Degen et al. beschreiben in US-Patent US-A-4, 664, 683 auch ein 
Verfahren unter Verwendung einer Temperatur von ungefahr 135°C (275°F) , 
die allgemein unter der Temperatur liegt, die bei der vorliegenden 
Erfindung erforderlich ist, um die gewunschten neuen Strukturen zu 
erreichen. Die Bildung einer neuen kontinuierlichen Polymerphase oder 
einer erzwungenen punktf ormigen Bindung gemaB der vorliegenden Erfindung 
tritt gewahnlich bei dem Harz mit dem niedrigsten Schmelzpunkt, das 
verftigbar ist, Ethylen-Vinylacetat-Copolymer (EVA) bei 145°C auf, sogar 
fur kleine Massenformen und ist optimal im Bereich von 165 bis 210 °C. Die 
Temperatur en, die fur das erf indungsgemalie Verfahren erforderlich sind, 
sind daher wesentlich hoher als die, die fur ein Diffusions-Bindungs-Ver- 
fahren, wie von Degen et al. beschrieben, erforderlich sind, sogar fur das 
Bindemittelharz mit dem niedrigsten Schmelzpunkt. Degen et al. lehren die 
Verwendung von Temperaturen, die nur ausreichen, um ein Erweichen des 



Bindemittels zu erzeugen, da sie eine Punktbindung wollen und keine 
dramatischere Umwandlung des thermoplastischen Bindemittels in eine andere 
physikalische Form. 

Nach der Offenbarung von Degen et al. wird ein geringer Kompres- 
sionsgrad auf die Aktivkohle angewendet und dann wird erwarrat. Bei diesem 
Verfahren wird die Kohlen stoffmasse wenig komprimiert und verfestigt vor 
der Anwendung von Warme und der Bildung von punktformigen Bindungen. Daher 
gibt es keine potentieile Anwendung von Scherspannung wahrend des Erwar- 
mens, die sich fur das erf indungsgemafie Verfahren ais kritische Bedingung 
erwiesen hat. Das erf indungsgemafie Verfahren erfordert die gleichzeitige 
Anwendung von Scherspannung und Druck nach der Erwarmung der Mischung. Das 
Punktverbindungsverfahren von Degen et al. dreht diese Reihenfolge urn, 
indem die Mischung verdichtet wird, wahrend sie kalt ist und dann Warme 
angewendet wird, urn die Temperatur auf einen Punkt zu erhdhen, der nicht 
ausreicht, um die Bildung einer kontinuierlichen polymeren Phase oder 
einer Struktur mit erzwungener punktf ormiger Bindung zu erzeugen. 

Das von Degen et al. beschriebene Punktverbindungsverfahren kann 
nicht auf feine Pulver angewendet werden, wegen des schnellen Anstiegs der 
Menge an Bindemittelharzpulver , die erf order lich ist, um eine Punktbindung 
bei Pulvern zu erreichen. Dies beruht auf der enormen Gr6fte der zu 
bindenden Pulveroberflache. Das Verfahren von Degen et al. ist daher auf 
grobe kornige Kohlenstoffe beschrankt, wahrend die vorliegende Srfindung 
wirksam angewendet werden kann fur Pulver, die sich aus Teilchen 
zusammensetzen, die nur einen Durchmesser von 1 pun haben. 

Ein weiteres Patent des Standes der Technik, das der gleichen Firma 
ubertragen wurde, wie das Patent von Degen et al., ist US-Patent US-A- 
4,687,573 von J.D. Miller und M.G. Verrando. Dieses Patent beschreibt die 
Immobilisierung von Sorbentien, urn die Verf lussigung der Teilchen 
innerhalb von absorbierenden Systemen zu verhindern. Eine der 
Hauptbeschrankungen aller Sorbenssysteme besteht darin, dafi sie unterhalb 
der Geschwindigkeit betrieben werden miissen, die zu einer Verf lussigung 
des Sorbens und einem Verlust der Stuf entrennung und moglicherweise einem 
wesentlichen Anstieg des Verschleiftes fiihren wurden. Miller et al. 
offenbaren ein System, bei dem ein Sorbens immobilisiert wird, um diese 
Beschrankung im wesentlichen auszuraumen. Das Immobilisierungs verfahren 
hat keine Ahnlichkeit mit dem Verfahren der vorliegenden Erfindung. 
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US-Patent US-A-3 , 864, 124 von E.J- Breton, J.D. Wolf und D. Worden ist 
typisch fiir eine Anzahl ahnlicher Patente, die die Verwendung von 
Polytetrafluorethylen (PTFE) offenbaren, um nicht zerfaserndes Material zu 
immobilisieren. Jedoch steht keines dieser Patente mit dem Verfahren der 
vorliegenden Erfindung in Beziehung. Viele verschiedene Produkte werden 
hergestellt unter Verwendung einer von ttiehreren Variationen des in diesem 
Patent beschriebenen Verfahrens. Alle basieren auf der Immobilisierung von 
Pulvern innerhalb einer Matrix aus PTFE-Fasern, die durch in situ- 
Fibrillierung erzeugt wird. PTFE ist so teuer, dafl diese Technik 
ausgeschlossen ist fur alle Produkte aufcer soichen mit sehr hohem Wert. 
Auch ist PTFE einmalig darin, dali es ohne Erwarmen oder Anwendung von 
wesentlichem Druck spleiflt, sondern nur durch Scherspannung und Zug 
alleine. Ein solches Verfahren wird verwendet, um Membranen, porose 
Batterieelektroden aus Kohlenstoff und andere Materialien herzustellen. 

Das vorhergehende Verfahren unter Verwendung von PTFE ist kompliziert 
und zeitaufwendig und betrifft die Erzeugung von feinen Fasern durch 
mechanische Bearbeitung und Anwendung von Scherspannung auf PTFE und die 
Teilchen. PTFE erzeugt aufierst toxische Staube, wenn es auf 
Metallsinterungstemperatur gebracht wird und stellt daher ein 
betrachtliches Umwelt- und Gesundheitsproblem dar, wenn es verwendet wird, 
um Metallteilchen zu immobilisieren. Die PTFE-Bindemittelteilchen sind 50 
bis 560 um groft, was im aligemeinen viel gr5fier ist, als die bei dem 
erfindungsgemaften Verfahren verwendeten Bindemittelteilchen. Der Zeitraum, 
der erforderlich ist, um diese Teilchen in Fasern umzuwandeln, ist 
erheblich im Vergleich zu dem erf indungsgemafien Verfahren, das oft in 
weniger als einer Sekunde abgeschlossen ist. Das PTFE -Verfahren kann nur 
ein dunnes Folienprodukt erzeugen und kann nicht allgemein verwendet 
werden, um dicke Strukturen zu bilden. Es kann nicht verwendet werden, um 
extrudierte oder geformte Produkte herzustellen. 

Ahnliche Methoden zur Kerstellung von immobilisierten Materialien 
unter Verwendung von kalt bearbeitetera PTFE werden in US-Patent US-A- 
4,379,772 von F. Solomon und C. Grun fUr die Herstellung von hydrophoben 
Batterieelektroden und in der Europaischen Patentanmeldung EP-A-0056724 
(P. Bernstein et al., MPD Technology Corporation, 28. Juli 1982) fUr die 
Immobilisierung von hydridbildenden Teilchen, die zur Speicherung von 
Wasserstoff geeignet sind, offenbart. 



Eines der in der Literatur zur Herstellung von anorganischen 
Hohlfasern beschriebene Verfahren ist das Verfahren, das in den US- 
Patenten US-A-4, 222, 977 von Dobo und US-A-4, 329, 157 von Dobo und Graham 
beschrieben wird. Dobo beschreibt ein Verfahren, das die Dispersion eines 
feinen Pulvers, z.B. eines Metalloxids oder Metallpulvers, in einem 
faserbildenden Polymer und die Extrusion dieser Suspension auf Polymerba- 
sis durch einen ublichen Hohlfaserextruder betrifft. Das Sintern der 
entstehenden Struktur fUhrt zur Herstellung von feinen porosen oder nicht 
porosen metallischen Hohlfasern. Obwohl das Verfahren scheinbar im Labor 
gezeigt wurde, scheint es nicht in Produktion gegangen zu sein. Das 
Verfahren, das von Dobo beschrieben wurde, hat keine Beziehung zu dem 
erfindungsgemafien Verfahren. 

CH-A-3 65871 offenbart gesinterte Korper und ein Verfahren zur 
Herstellung derselben. Das Verfahren umfa&t, da& man ein pulverformiges 
Material auf die S inter temperatur erwarmt, so daA die Pulverkorner mit- 
einander nur an bestimmten "Sinter"-Stellen gesintert werden. Anschlieftend 
werden die Sinterstellen in fadenartige Form ausgezogen durch ein 
Verstrecken der Mischung bei der Sintertemperatur . Die offenbarten 
gesinterten KSrper konnen erhalten werden unter Verwendung von pulver- 
formigen Mischungen aus mindestens zwei Materialien mit verschiedenen 
Erweichungspunkten. Gesinterte Korper dieser Art sollen eine bevorzugte 
Richtung haben, in der sie verbesserte Eigenschaften aufweisen im 
Vergleich zu anderen Richtungen. 

Ill 

Zusammenfassung der Erfindung 
Gemafi einem ersten Aspekt der vorliegenden Erfindung wird ein 
Verfahren zur Herstellung eines Verbundmate rials bereitgestellt, das 
umfafit, dali man eine Mischung aus teilchenfSrmigen Materialien mit ver- 
schiedenen Erweichungs temperatur en erwarmt, das dadurch gekennzeichnet 
ist, dali man: 

eine im wesentlichen gleichfc-rmige Mischung aus mindestens 3 Gew.-% 
eines Bindemittelmate rials in Form von Teilchen mit einem Durchmesser von 
0,1 bis 150 urn und einem Grundmaterial mit einer Erweichungs temperatur, 
die wesentlich grafter ist, als die Erweichungs temperatur des 
Bindemittelmaterials, in Form von Teilchen mit einem Durchmesser von 0,1 
bis 3000 urn bildet; die im wesentlichen gleichfdrmige Mischung in Abwesen- 
heit von solchem Druck oder solcher Scherspannung, die ausreichen, urn die 
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Binderaittelteilchen in eine kontinuierliche Phase umzuwandeln, auf eine 
Temperatur erwarmt, die wesentiich uber der Erweichungs temperatur des 
Bindemitteimateriais aber unter der Erweichungs temperatur des Grundmate- 
rials Liegt; auf die erwarmte Mischung ausreichend DrucJc und Scherspannung 
ausiibt, dafi entweder zumindest ein teil der Bindemitteimateriaiteilchen im 
wesentlichen sofort in eine im wesentlichen kontinuierliche Bahnstruktur 
umgewandelt wird oder die Teilchen des Grundmaterials durch das Bindemit- 
teimaterial punktfbrmig gebunden werden, und im wesentlichen sofort danach 
schnell die unter Druck gesetzte Mischung unter die Erweichungs temperatur 
des Bindemitteimateriais abkiihlt und dadurch das umgewandelte 
Bindemittelmaterial in der Struktur als kontinuierliche Bahn oder 
punktformig gebunden bewahrt. 

Gemaft einem zweiten Aspekt der vorliegenden Erfindung wird eine 
Verbundzusammensetzung bereitgesteilt, die eine Matrix aus teilchen- 
formigen Materialien mit unterschiedlichen Erweichungstemperaturen umfalit, 
wobei die Matrix ein im wesentlichen kontinuierliches Bindemittelmaterial 
umfaflt, das Teilchen aus einem Grundmaterial tragt und umgibt, wobei die 
Grundmaterialteilchen in Form einer gleichmaBigen Matrix vorliegen, die 
dadurch gekennzeichnet ist, daft das Bindemittel aus einem Binde- 
mittelmaterial erhaltlich ist, das im wesentlichen unter normalen 
Bedingungen nicht in Mikrofasern mit einem Durchmesser von weniger als 10 
urn bei Raumtemperatur gespleifit werden kann und eine Erweichungs temperatur 
hat, die wesentiich unter der Erweichungs tempera tur der Grundmaterialteil- 
chen liegt, so daft beim Erwarmen einer im wesentlichen gleichf ormigen 
Mischung aus Bindemittel und Grundmaterial auf eine Temperatur oberhalb 
der Erweichungstemperatur des Bindemitteimateriais aber unter der des 
Grundmaterials nur das Bindemittelmaterial in eine kontinuierliche Phase 
umgewandelt wird und daft das kontinuierliche Bindemittelmaterial als 
verdunntes Material innerhalb der Poren zwischen den Grundmaterialteilchen 
vorhanden ist, wobei der Rest des Porenvolumens leer und kontinuierlich 
oder diskontinuierlich ist. 

Gemafl einem dritten Aspekt der vorliegenden Erfindung wird eine 
Zusammensetzung bereitgesteilt, die eine Matrix aus teilchenf ormigen 
Materialien mit unterschiedlichen Erweichungstemperaturen umfaflt, die 
erhaltlich ist mit dem oben beschriebenen Verfahren, die Teilchen aus 
einem Grundmaterial in Form einer gleichformigen Matrix aufweist und 
dadurch gekennzeichnet ist, daft geschmolzenes und wieder verfestigtes 
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Bindemittelmateriai in aufteren Hohlraumen an der Oberflache der 
Grundmaterialteilchen vorhanden ist in Form von erzwungenen punktformigen 
Bindungen zwischen diesen Teilchen, wobsi das Bindemittelmateriai eine 
Erweichungstemperatur hat, die wesentlich unter der Erweichungstemperatur 
der Grundmaterialteilchen liegt, so daft beim Erwarmen einer im 
wesentlichen gleichformigen Mischung aus Bindemittel und Grundmaterial auf 
eine Teraperatur oberhalb der Erweichungstemperatur des Binde- 
mittelmateriais aber unterhalb der des Grundmaterials nur das 
Bindemittelmateriai in eine kontinuierliche Phase umgewandelt wird. 

Offenbarung der Erfindung 
Die vorliegende Erfindung umfafit ein Verfahren zur Hersteliung von 
dreiphasigen Strukturen, wobei die drei Phasen Grundmaterialteilchen, 
Bindemittel und Luft (oder Gas) umfassen. Eine solche Struktur schlieflt 
eine kontinuierliche Bindemittelmaterialphase ein, die, falls erwiinscht, 
in mikrofeine Fasern durch Anwendung von Scherung bzw. Scherspannung 
umgewandelt werden kann. Vor einer solchen Umwandlung ist das Bindemittel 
in Form eines diinnen, im wesentlichen kontinuierlichen Films oder einer 
"Bahn". Somit wird darauf hier als "kontinuierliche Bahnmatrix" oder CWM 
Bezug genoramen. Eine weitere solche Struktur umfafit Grundmaterialteilchen, 
die in eine punktformige Bindung miteinander erzwungen werden durch 
Bindemittelteilchen unter ahnlichen Verfahrensbedingungen. Diese werden 
als "mit erzwungenen punktformigen Bindungen" oder FP3 bezeichnet. CWM 
oder FPB aus Bindemittelmaterialien dienen dazu, Teilchen aus dem 
gewunschten "Gr und" -Material oder "Grund"-Materialien zusammenzuhalten. 
Das Verfahren betrifft die Anwendung von Warme und anschlieliend 
ausreichend Druck und Scherspannung auf eine im wesentlichen gleichf orraige 
Mischung aus einem Bindemittel in Form von festen Karzteilchen mit einem 
relativ niedrigen Erweichungspunkt und einem oder mehreren "Amboss"- 
Materialien, die Grundmaterialteilchen mit relativ hoherem Schmelzpunkt 
oder Fasern mit relativ hoherem Schmelzpunkt umfass.en. Die Grofcen der 
Bindemittelteilchen liegen in einem Bereich von etwa 0,1 bis etwa 150 urn 
und typischerweise 5 bis 20 \xm, wahrend die Grolien der 
Grundmaterialteilchen in einem Bereich von etwa 0,1 bis etwa 3000 jam 
liegen. 
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Die erste Stufe bei der Durchfuhrung des erf indungsgemaflen Verfahrens 
besteht darin, Bindemittel und Grundmaterialteilchen sehr sorgfaltig 
miteinander zu vermischen. Dies ist wesentlich, urn sicherzustellen, daft 
das Bindemittel ausreichend gleichmafiig in den Grundmaterialteilchen 
verteilt ist, damit es bei der spateren Umwandlung im wesentlichen alle 
davon einschliefit oder bindet. Dies wird im Detail unten beschrieben. 

Nach dem Vermischen wird Warme angewendet, bevorzugt ohne irgendeinen 
merklichen Druck oder merkliche Scherspannung, um die Temperatur der 
Mischung wesentlich Uber die Erweichungs temperatur des Bindemittels aber 
unterhalb der Erweichungs temperatur des Grundmate rials zu erhdhen. Dann 
werden ausreichend hoher Druck und mindestens eine endlich grofie 
Scherspannung auf die erwarmte Mischung fur einen kurzen Zeitraum aus- 
geiibt, um die dispergierten Bindemittelteilchen in eine im wesentlichen 
kontinuierliche Bahnmatrix umzuwandeln oder eine erzwungene punktformige 
Bindung zu verursachen. Die Mischung wird dann schnell auf eine Temperatur 
unter dem Erweichungspunkt des Bindemittels abgekuhlt, was verursacht, dafi 
die polymere Bindemittelphase in ihrer Form eingefroren wird. 

Bei der CWM-Version des Verfahrens wird die Mischung aus Bindemittel 
und Grundmaterialteilchen in eine monolithische, verfestigte, 
selbsttragende feste Form umgewandelt. Im allgemeinen wird mindestens ein 
Teil der Bindemittelteilchen aus im wesentlichen kbrnigen oder 
kugelfSrmigen Teilchen in die gewunschte kontinuierliche Bahn umgewandelt, 
die instabil ist, wenn sie auf erhohter Temperatur belassen wird, n und 
durch schnelles Abkuhlen nach ihrer Bildung "eingefroren" werden mufi . Die 
Grundmaterialteilchen oder Fasern werden eingeschlossen und innerhalb 
dieser kontinuief lichen Bindemittelharzmatrix immobilisiert und manchmal 
mit der durch das Bindemittelharz gebildeten Struktur verbunden. Die 
Matrix ist eine kontinuierliche Phase, bildet aber nur einen kleinen Teil, 
typischerweise 3 bis 6 Gew.-% oder 6 bis 30 % des Ge s am tvo lumens . Somit 
sind Hohlraume innerhalb der entstehenden Struktur auch als 
kontinuierliche Phase vorhanden. Als Ergebnis sind die gebildeten 
Strukturen durchlassig und haben groISe Porenvolumina, die mit Luft oder 
einem anderen atmospharischen Gas gefullt sind. 

Ein weiteres Merkmal der mit dem Verfahren gebildeten Produkte ist 
es, daft sie "zerfasert" werden kannen. Der Bahnmatrixteil der entstehenden 
Struktur kann, wenn er aus den ublichsten kristallinen Polymeren gebildet 
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wird, in eine Matrix aus Fasern umgewandelt werden, die die Grundmateriai- 
teilchen in "Taschen" halten. Dies kann durch Anwendung einer nur maftigen 
Scherspannung erreicht werden. 

Bei der FPB-Version des erf indungsgemaften Verfahrens wurde gefunden, 
daft die Anwendung von Druck im unteren Bereich von dem, der fiir das 
Verfahren angewendet wird, zur Bildung von erzwungenen punktformigen 
Bindungen zwischen den Grundmaterialteilchen statt einer kontinuierlichen 
Bahnmatrix fuhrt. Eine solche erzwungene punktformige Bindung kann zu 
Strukturen fuhren, die nutzliche Eigenschaften haben. 

Es wurde beobachtet, dafi dann, wenn der Verfahrensdruck abnimrat, die 
Biidung einer kontinuierlichen Bahnmatrix abnimmt, bis sie extrem 
beschrankt ist. Jedoch kann die entstehende Struktur manchmal eine wert- 
volle Kohasion und Festigkeit behalten. Dies scheint sich durch die 
Biidung von erzwungenen punktformige n Bindungen zwischen den Teiichen zu 
ergeben. 

Unter bestimmten Bedingungen kann die Biidung einer kontinuierlichen 
Polymerphase innerhalb der Struktur nicht wunschenswert sein - wie im Fall 
von adsorbierenden Strukturen, bei denen ein geringer Stromungs wider stand 
wunschenswert ist. Wenn die Grundmaterialteilchen, die angewendet werden, 
zu schwach sind, um den Driicken zu widerstehen, die normalerweise als 
optimal angesehen werden fur die Biidung der kontinuierlichen Bahnmatrix, 
ist aufierdera die Anwendung von niedrigerem Druck erforderlich, um ein Zer- 
brechen der Teiichen und einen daraus resultierenden Verlust der 
Festigkeit zu vermeiden. Unter solchen Umstanden kann die Menge an 
erzeugter Bahnmatrix wesentlich abnehmen und durch die Biidung von 
erzwungenen punktformigen Bindungen ersetzt werden. 

IV 

Kurze Beschreibung der Zeichnungen 
Die Erfindung oder Ausfuhrungsformen davon werden durch Beispiele 
unter Bezugnahme auf die folgenden Zeichnungen beschrieben: 
Figur 1 ist ein Rastereiektronenmikrobild einer Menge von kugelf ormigen 
Glasperlen, die in einer kontinuierlichen Bahnmatrix aus Ethylen- 
Vinylacetat-Bindemittelharz immobilisiert sind, die gemafc 
Beispiel 25 unten hergestellt wurde, worin eine grdfiere Menge an 
Bindemittelharz als normal verwendet wurde, damit die entstehende 
Struktur leichter zu betrachten ist; 
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ist ein zweites Rasterelektronenmikrobild einer Matrix aus 
kugelfSrmigen Glasperlen, die in einer kontinuierlichen Bahn- 
matrix aus Bindemittelmaterial immobilisiert sind, wobei die 
Oberflache der Struktur rait einera scharfen Instrument geschnitten 
wurde und 

ist ein Rasterelektronenmikrobild (1500x) einer abgerissenen 
Kante eines Materials, das gemafc Beispiel 32 der Beschreibung 
erzeugt wurde, und 95 % Teilchen aus rostfreiem Stahl enthalt, 
die in eine kontinuierliche Bahnmatrix aus Ethyien-Vinylacetat- 
Copolymer eingebettet sind. 

V 

Allqemeine Beschreibung der Erfindung 
A. Kontinuierliche Bahnmatrix ./. Struktur mit erzwungener punktformiger 

Bindung 

Die Variationen bei den Verfahrensbedingungen, die hier beschrieben 
wurden, ftthren zu zwei alternativen Strukturen, die innerlich stark 
verschieden sind. Die Hauptvariation bei den Verfahrensbedingungen ist die 
Verwendung entweder von hohem (im allgeraeinen mehr als 274 bar (4000 psi) ) 
Oder niedrigem (im allgemeinen mehr als 3,42 bar (50 psi) aber weniger als 
274 bar (4000 psi)) Druck, urn das Verfahren durchzufuhren, wobei die ver- 
bleibende Verfahrensfolge und die Bedingungen im wesentlichen gleich sind. 
Ein geringer Druck ist allgemein bei der Extrusion bestimmter Materialien 
erforderlich oder wenn weiche oder .zerbrdckelnde Feststoffe verarbeitet 
werden, die durch die Anwendung von hohem Druck zusammenf alien oder 
zerbrochen werden oder aus solch groiien Teilchen zusammengesetzt sind, daft 
der angewendete Druck auf eine begrenzte Anzahl von Teilchengrenzf lachen 
konzentriert wird und eine erhebliche Deformierung der Teilchen beobachtet 
wird. 

Unter diesen Bedingungen mufi ein geringerer Druck verwendet werden und 
dieser Druck kann unzureichend sein, urn die einzigartige kontinuierliche 
Bahnmatrix- (CWM) -Struktur zu bilden. Statt dessen kann eine kohasive und 
feste Struktur unter ausgewahlten Umstanden erzeugt werden, aber diese 
Struktur ist zusammengesetzt aus Teilchen, die punktformig verbundene 
Teilchen zu sein scheinen. In vielen Fallen, die porose Materialien 
betreffen, z.B. Aktivkohle, aktiviertes Aluminiumoxid und ahnliche pordse 
Adsorbentien, wird das Bindemittel in die Makroporen und aufieren Hohlraume 



Figur 2 



Figur 3 



der jeweiiigen Grundmaterialteilchen gedriickt, urn physikalische 
Verbindungen zwischen den Teilchen zu bilden. Diese "erzwungene 
punktformige Bindung" (FPB) fuhrt zu Strukturen, die allgemein 
zerbrechlicher sind, als solche mit der kontinuierlichen Bahnmatrix- 
struktur. Jedoch haben solche Strukturen oft eine ausreichende Festigkeit, 
urn in handelsublichen Anwendungen nutzlich zu sein. Materiaiien mit FPB- 
Strukturen werden auf derselben Aniage und mit den gleichen 
Verfahrensstufen und unter den gleichen Verfahrensbedingungen hergestellt, 
wie Materiaiien mit der CWM-Struktur, aulier dafl der maximal angewendete 
Druck in einem tieferen Druckbereich liegt. 

Strukturen, die die CWM-Struktur nicht haben und die FPB-Struktur 
haben, zerfallen, wenn sie einer starken Belastung ausgesetzt werden. Sie 
sind nicht geeignet zur Verwendung bei solchen Anwendungen, wie 
Schwabbelscheiben, wo sie einem SprSdbruch unterliegen konnen. FPB- 
Strukturen haben oft eine ausgezeichnete Druckfestigkeit, wenn sie mit 
dickem Querschnitt hergestellt werden. Sie haben nur eine geringe Dehnung 
vor einer Streckspannung und es fehlen ihnen die kautschukartigen 
Eigenschaften von CWM-Materialien. CWM-Material kann eine Dehnung von mehr 
als 100 % haben vor dem Strecken unter ausgewahlten Umstanden, wohingegen 
FPB-Materialien allgemein eine Dehnung von weniger als 10 % vor dem 
Strecken haben. 

Einer der Vorteile des FPB-Verfahrens besteht darin, dafi es manchmal 
mSglich ist, eine immobilisierte Pulverstruktur zu erhalten, wenn der 
Grenzflachencharakter der Teilchen oder ihre physikalische Festigkeit 
ungenugend sind, urn die BUdung der CWM-Struktur zu untersttitzen. Die 
Bildung einer FPB-Struktur ist gewehnlich moglich, wenn man mit por6sen 
Feststoffen urageht, die Stellen liefern, die zulassen, daft das Bindemittel 
in physikalische Hohlraume an der Oberflache der Grundmaterialteilchen 
geprefit wird. Der Druck, der fur dieses Verfahren erforderlich ist, bleibt 
betrachtlich und in den meisten Fallen ist der Druck mindestens mehrere 
100 psi und optimal mehr als 34,47 bar (500 psi) . Die Bildung einer 
genauen und stabilen Mischung aus Bindemittel und Teilchen ist nicht so 
kritisch, bleibt aber allgemein wichtig bei dem FPB-Verf ahren. 

B.. Faserbildung nach der Verarbeitung 
Materiaiien mit der FPB-Struktur brechen, wenn sie einer ausreichend 
groften Kraft (Belastung) ausgesetzt werden. Jedoch haben CWM-Materialien 
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die einzigartige Eigenschaf t, dafi das Bindemittel innerhalb dieser 
Strukturen, wenn es ein kristallines Polymer ist, in eine dichte Matrix 
aus Fasern umgewandeit werden kann durch die Ausubung einer Beiastung auf 
die Struktur. Eine soiche Beiastung kann das Ergebnis eines Zugs, von 
Schneiden oder Zusammendrucken der CWM-Struktur sein. Beim Ziehen entsteht 
eine dichte Fasermatte innerhalb der Struktur an der S telle, wo die 
Struktur gedehnt und gestreckt wird und die abgetrennten Enden der 
Struktur zeigen charakteristische Fasern, die aus den abgetrennten Kanten 
hervorstehen. Die Bildung von Fasern kann bis zu 1 mm von der abgerissenen 
Kante entfernt beobachtet werden. Auch wenn die Struktur mit einer 
scharfen Klinge geschnitten wird, verursacht die angelegte Beiastung die 
Bildung von Fasern tief in der Struktur bis zu 0,5 mm von der 
geschnittenen Kante entfernt. 

Die Massenumwandlung einer CWM-Struktur in eine dichte Fasermatrix ist 
moglich. Zum Beispiel wurde ein fester Zylinder mit 1 inch (2,54 cm) 
Durchmesser und 1 inch Hohe aus kugelformigen Glasperlen, die innerhalb 
eines CWM, das aus FE532 Ethylen-Vinylacetat-Copolymer zusammengesetzt 
war, immobilisiert waren, rund urn einen Stahlschaft formgepreftt. Das 
entstehende Teil hatte anfangs die Eigenschaf t von hartem Kunststoff und 
war sehr fest. Es wurde an einer T is chbohrmas chine befestigt und gegen 
einen Stahlblock gedrtickt, wahrend es mit hoher Geschwindigkeit gedreht 
wurde. Nach der Entfernung aus der Tischbohrmaschine wurde gefunden, dafi 
das Auflere des Teils vollstandig in ein Material mit langen Fasern 
umgewandeit war. Der kunststoff artige Charakter des Teils hatte sich in 
einen weich-kautschukartigen Charakter verwandelt. Es hatten sich Fasern 
in der vollen Tiefe der Struktur gebiidet und die aufiere Oberflache war 
weich und verkrustet. 

C . Bindemittelmaterialien 
Das Bindemittel kann aus praktisch jedem thermoplastischen Material 
bestehen, einschliefilich z.B. Polyolef inen, wie Polyethylen, Polypropylen, 
Polybuten-1 und Poly-4-methylpenten-l; Polyvinylen, wie Polyvinylchlorid, 
Polyvinyl fluor id und Polyvinylidenchlorid; Polyvinylestern, wie Polyvinyl- 
acetat, Polyvinylpropionat und Polyvinylpyrrolidon; Polyvinylethern; 
Polyvinyisulfaten; Polyvinylphosphaten; Polyvinylaminen; Polyoxydiazolen; 
Polytriazolen; Polycarbodiimiden; Copolymeren und Blockinterpolymeren, 
z.B. Ethylen-Vinylacetat-Copolymeren; Polysulf onen; Polycarbonaten; Poly- 
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ethern r wie Polyethylenoxid, Polymethyienoxid und Polypropylenoxid; Poly- 
arylenoxiden; Polyestern, einschlie&lich Polyacrylaten, wie Polyethylene 
terephthalat, Polyiraiden und Variationen davon und anderen Polymeren rait 
substituierten Gruppen, z.B. Hydroxyl-, Halogen-, Niedrigalkylgruppen, 
Niedrigalkoxygruppen, monocyclischen Arylgruppen und dergleichen und 
anderen thermoplastischen schmelzbaren festen Materialien. 

Weniger wunschenswert, aber potentiell anwendbar sind Poiymere f wie 
Polys tyrole und Acrylnitril-Styrol-Copolymere, Styrol-Butadien-Copolymere 
und andere nicht kristalline oder amorphe Polymere und Strukturen. Es 
wurde gefunden, dali kristalline Polymere im allgemeinen bevorzugt sind zur 
Herstellung von Fasern aus der CWM-Faser. Amorphe Polymere konnen im 
allgemeinen schwieriger und manchmal fast unmoglich in Fasern umgewandelt 
werden, unter Verwendung dieses Verf ahrens . Jedoch konnen ieicht die 
einzigartigen CWM-Strukturen gebiidet werden, die diesen Verbund- 
materialien eine grofte Festigkeit verleihen. Zum Beispiel wurde gezeigt, 
daft mikrofeines Acrylharz-Bindemittel im allgemeinen resistent ist gegen- 
ttber einer Umwandlung in Fasern. Jedoch sind solche nichtkristailinen oder 
amorphen Polymere geeignet zur Bildung von festen Verbundmaterialien, die 
die charakteristische kontinuierliche Bahnmatrix der Erfindung beinhalten. 
Diese Strukturen miissen nicht notwendigerweise eine wesentliche Dehnung 
vor der Streckung haben. Ein typisches Beispiel ist die Verwendung eines 
amorphen Polymethacrylats, das durch Emulsionspolymerisation hergestellt 
wurde, um Teilchen aus rostfreiem Stahl zu binden. Die entstehende 
Struktur ist "steinhart", kann aber nicht durch angewendete Belastung in 
Fasern umgewandelt werden. Solche Strukturen haben die Mikrostruktur von 
CWM-Materialien, aber das physikalische Verhalten von ungewdhnlich festen 
FPB-Strukturen- 

D. Herges tellte Strukturen 
Die mit dem CWM- und FPB-Verfahren hergestellten Strukturen konnen die 
physikalischen Eigenschaf ten von Weich- oder Hartkautschuk haben oder 
konnen die Eigenschaften eines sproden Materials haben, das einem 
keramischen Korper ahnelt. Zum Beispiel konnen Pulver aus rostfreiem 
Stahl, die mit dem CWM-Verfahren verarbeitet wurden, einer Folie aus 
Butyl kautschuk ahneln, obwohl die tatsachliche Zusammensetzung der Folie 
95 % Metall ist. Alternativ konnen sehr feine Polymerteilchen mit organi- 
schen Fasern und Bindemittelteilchen vermischt werden, um koraplexe 
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Verbunde herzustellen, die steif sind und eine hohe Zugf estigkeit haben. 
Wenn Fasern als Teil der Originalmischung verwendet werden, werden sie 
vorzugsweise auf eine Lange von nicht mehr ais ungefahr 5 mm geschnitten, 
obwohi langere Fasern in kieinen Volumina toleriert werden. Absorbierende 
Pulver and Kornchen konnen geformt, extrudiert oder in dunne Folien 
geformt werden, wenn das Bindemitteimaterial in geringen Mengen vorhanden 
ist . 

Diese Materialien konnen verarbeitet werden, urn steife und sprode 
Strukturen oder weiche und kautschukartige Strukturen zu erhalten. In 
einigen Fallen kann das Ausmafi der Bildung einer Bindemittelharz- 
Bahnmatrix in die Tiefe der festen Masse eingestellt werden, was innere 
Strukturen mit hohem Anteil an Matrix und auliere Strukturen mit geringem 
Anteil an Matrix erzeugt. AuAerdem konnen die Kanten der Struktur 
bearbeitet werden, urn glatte Oberflachen zu erreichen, die weder Teilchen 
noch Fasern freisetzen, auch nicht unter starker Belastung. 

E . Grundmaterialteilchen 
Der Bereich an moglichen Materialien, die als Grundmaterialteilchen 
oder Fasern dienen konnen und die moglicherweise unter Verwendung der CWM- 
und FPB-Verfahren immobilisiert werden konnen, ist praktisch grenzenlos. 
Materialien, die immobilisiert werden konnen, schlieften Metallteilchen aus 
rostfreiem Stahl 410, 304 und 316, Kupfer-, Aluminium- und Nickelpulver , 
ferromagnetische Materialien, aktiviertes Aluminiumoxid, Aktivkohle, 
Silicagel, Acrylpulver und -Fasern, Cellulosefasern, Glasperlen, 
verschiedene Schleifmittel, ubliche Mineralien, wie Siliziumdioxid, 
Holzspane, lonenaustauschharze , Keramiken, Zeolite, Diatomenerde, 
Polyesterteilchen und -fasern und Teilchen von technischen Harzen, wie 
Polycarbonat, ein. 

Es ist anzumerken, daft das CWM- und FPB-Verfahren allgemein anwendbar 
ist fur Grundmaterialteilchen in einem Groftenbereich von 0,1 bis 3000 pm 
Durchmesser und Fasern mit 0,1 bis 250 urn Durchmesser mit einem im 
wesentlichen unbegrenzten Verhaltnis von Lange zu Breite- Wie oben auf- 
gefuhrt, werden die Grundmaterialf asern jedoch bevorzugt auf eine Lange 
von nicht mehr als 5 mm geschnitten. In Frage kommende Fasern oder Pulver 
mussen eine ausreichende Warmeleitfahigkeit haben, urn die Pulvermischungen 
erhitzen zu konnen. Auflerdem mussen die Grundmaterialteilchen und -fasern 
Schmelzpunkte haben, die ausreichend uber dem Schmelzpunkt des 
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Bindemitteiharzes liegen, urn zu verhindern, daft beide Subsnanzen schmelzen 
und eine kontinuierliche geschmolzene Phase bilden, statt des gewohnlich 
gewunschten 3- oder Me hrp has ensys terns aus kontinuierlicher Bindemittel- 
bahn, den Ublichen kontinuierlichen Grundmaterialteilchen oder -fasern mit 
Punktkontakt und einer kontinuierlichen Phase aus offenen Raumen. 

F. Vorteile einer Behandlung mit einera oberf lachenaktiven Mittei 
Eines der Erfordernisse fur die Herstellung von festen und 
gleichmafcigen Strukturen unter Verwendung des hier beschriebenen Ver- 
fahrens ist die Bildung einer stabiien Mischung aus Bindemittei und 
Grundmaterialteilchen vor der Verarbeitung . Es wurde allgemein gefunden, 
dafi die zur Herstellung dieser gleichmaMgen Mischung verwendeten Methoden 
und die Eigenschaften der in dem Verfahren verwendeten Teilchen eine 
Mischung erzeugen miissen, bei der die Bindemittelteilchen eine stabile 
Bindung an die Grundmaterialteilchen zeigen. Ohne die vorherige Bildung 
einer stabilisierten Mischung der Teilchen ist sowohl das FPB- als auch 
das CWM-Verfahren praktisch nicht zu erreichen. Die Bindemittelbindung an 
die Grundmaterialteilchen kann zu einer Stabilisierung der ^Mischungen der 
Grundmaterialteilchen fuhren, die sich normalerweise absetzen wurden als 
Ergebnis von Unterschieden in der Dichte oder der Teilchenmorphologie . Zum 
Beispiel kdnnen stabile Mischungen von Teilchen aus rostfreiem Stahl 410 
und glatten, harten und kugeiformigen Ionenaustauschharzkornchen erzeugt 
werden, wenn das Mischverf ahren optimiert wird und das Bindemittei oder 
die Grundmaterialteilchen chemisch behandelt werden. 

Es wurde oft gefunden, dafi Bindemittelteiichen, die durch 
Emulsionspolymerisation erzeugt wurden, in dem erf indungsgemaflen Verfahren 
eine Leistung zeigen, die Teilchen, die mit alternativen Methoden erzeugt 
wurden, uberlegen ist. Zum Beispiel sind Teilchen aus Polyethylenharzen, 
die durch Emulsionspolymerisation erzeugt wurden, bei dem Verfahren 
wirksam, aber Teilchen, die durch Vermahlen erzeugt wurden, sind gewohn- 
lich nicht wirksam. Aufierdem konnen Grundmaterialteilchen mit glatten 
aulieren Oberflachen und hydrophoben Eigenschaften unter ausgewahlten 
Umstanden der Bildung sowohl von FPB- als auch CWM-Strukturen widerstehen. 
Zum Beispiel ist XAD-16 ein nicht funktionalisiertes adsorbierendes Harz, 
das von Rohm & Haas Company (Philadelphia, PA) hergestellt wird. Dieses 
Harz ist extrem hydrophob und es wurde gefunden, dafi dann, wenn es in Form 
eines mikronisierten Pulvers oder in Form der ursprunglichen Harzkugelchen 
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vorliegt, der Bildung einer gebundenen Struktur widersteht, wenn es mit 
Teilchen aus rostfreiem Stahl vermischt wird unter solchen Ver- 
fahrensbedingungen, die normalerweise fur andere Materialien voll wirksam 
waren. Jedoch konnte dieses Problem uberwunden werden durch Eintauchen des 
Harzes in eine LSsung aus 1 % linearem Alkyiethoxylat in Methanol und 
anschlieflendes Trocknen an der Luft. Das behandelte Karz konnte dann auf 
der Walze verdichtet werden zu kontinuierlichen Folien mit CWM-Strukturen, 
wenn es mit 25 Gew.-% rostfreiem Stahl 410 und 12 Gew.-% Ethylen-Vinyl- 
acetat-Copolymer-Bindemittel formuiiert wurde. 

Die Bildung von stabilen Mischungen unter den einzigartigen 
Bedingungen eines hochintensiven Mischens und der hier beschriebenen 
Oberf lachenbehandlung laflt es zu, Teilchenmischungen zu behandeln, die 
normalerweise einer starken Auftrennung oder Abtrennung aus Griinden von 
Unterschieden in der Dichte, der Teilchenmorphologie oder Gro&e 
unterliegen warden. Zum Beispiel konnen stabile Mischungen zwischen 
Teilchen hergestellt werden, deren Dichten urn mehr als einen Faktor von 10 
differieren. Glatte kugeiformige Teilchen .konnen mit Teilchen mit einem 
faserigen oder im wesentlichen nicht kugelformigen Charakter vermischt 
werden, Teilchen, deren Grofce urn einen Faktor von 1000 variiert, wurden 
vermischt und als stabile Mischungen erhalten. 

G. Hochleistungsmischen 
Es wurde gefunden, dafi ein Vermischen mit geringer Scherung, z.B. in ft 
einem Bandmischer oder einer Ublichen Kugelmuhle nicht ausreichend ist, urn 
eine stabile Mischung aus Bindemittel und Grundmate rial teilchen in einem 
vernunftigen Zeitraum zu erzeugen. Ohne die Erzeugung einer spezifischen 
Struktur wahrend des Vermischens ist das Verfahren unwirksam und kohasive 
und feste Strukturen konnen nicht mit dem Verfahren hergestellt werden. 
Nicht nur die Bindemittelteilchen oder Grundmaterialteilchen nuissen 
spezifische Eigenschaften haben, z.B. solche, die durch die Gegenwart von 
oberflachenaktiven Mitteln erzeugt werden, sondern das Mischen muli 
ausreichend stark sein, um einen Zustand zu erzeugen, wo Bindemittelteil- 
chen und Grundmaterialteilchen stabile Bindungen ausbilden. Diese 
"Prabindungen" sind ausreichend, um Mikroaggregate zu erzeugen, die die 
StrSmungs- und Staubeigenschaften der Teilchen innerhalb der Mischung 
wesentlich verandern. Ein heftiges Vermischen ist auch erforderlich, um 
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Bindemittelteilchen-Aggregate zu brechen, die oft ziemlich stabil sind und 
um zu erzwingen, daft sich diese Bindemittelteilchen wieder mit den 
Grundmaterialteilchen verbinden. 

Die richtige Methode des Mischens erzeugt ein Material, das aus 
Mikroaggregatert aus Grundmaterialteilchen und Bindemittelteilchen 
zusammengesetzt ist und diese Aggregate haben eine • verntinderte Tendenz, 
Staub zu erzeugen, wenn sie bearbeitet werden. Ein erfahrener Mitarbeiter 
kann auch leicht eine Verminderung der Strdmungseigenschaften der 
Puivermis chung feststelien, die die Bildung der gewUnschten Bindungen 
zwischen den Teilchen anzeigt. Proben, die auf einer schwarzen Oberflache 
verschmiert werden, zeigen keine restlichen Bindemittelaggregate mehr, die 
durch die Gegenwart schmaler weifier Streifen angezeigt wurden. 

Schlecht vermischtes Material oder die Verwendung von Bindemittel- 
oder Grundmaterialteilchen, die die Fahigkeit zur Bildung stabiler 
"Prabindungen" nicht haben, fuhren zu Mischungen, wo sich Bindemittel und 
Grundmaterialteilchen trennen oder wo sich Grundmaterialteilchen mit einer 
stark variierenden Dichte oder Morphologie abtrennen, da stabile Aggregate 
nicht gebildet wurden. Es sind diese stabilen Aggregate, die sich wahrend 
des Mischens bilden, die es zulassen, daft bei diesem Verfahren Teilchen 
gebunden werden, die normalerweise nicht in einer stabilen Mischung 
aufrechterhalten werden konnen. Es . scheint eine Regel zu sein, daft das 
Verfahren allgemein nicht durchfuhrbar ist mit schlecht gemischten 
Mater ialien oder mit Mater ialien, bei denen die Bindemittelteilchen nicht 
an die Grundmaterialteilchen wahrend der Mischstufe gebunden wurden. 

Es wurde gefunden, dafi ein angemessenes Mischen erreicht werden kann, 
wenn eine Kugelmiihle so modifiziert wird, daft sie ein oder mehrere 
(gewohnlich 2) Satze von Stahlstaben, die entlang der Peripherie ange- 
ordnet sind, aufweist. Die Kugeln, die sich innerhalb der Muhle drehen, 
werden durch einen Satz von Stahlstaben angehoben und auf das Pulver, das 
sich an der Oberflache eines zweiten Satzes von Stahlstaben angesammelt 
hat, herunterf alien gelassen. Die Stabe arbeiten gut, wenn sie mit Gewinde 
versehen sind, so daft das Pulver innerhalb der Gange der Stabe und den 
fallenden Kugeln zertrOmmert wird. Diese Wirkung verstarkt die Heftigkeit 
der Wirkung der Kugelmtthle betrachtlich und erzeugt innerhalb eines kurzen 
Zeitraumes (gewc-hnlich weniger als . 3 Stunden) die erforderliche 
mikroaggregierte Mischung. 
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Urn grofiere Volumina an Material dkonomisch zu vermischen, kann ein 
Ublicher Bandmischer so modifiziert werden, daft eine Reihe von 
Hochleistungsschaufeln verwendet wird, die eine Zeitlang Druck und 
Scherung ausuben. Hohe Beladungsraten sind erf order lich, um ein gutes 
Vermischen in solchen Systemen zu erhalten und Teilladungen von Pulver 
konnen oft nicht wirksam vermischt werden. 

Wenn Mischungen von Pulvern und Fasern erzeugt werden miAssen, ist es 
oft notwendig, Fasern kurzer Lange (weniger als 4 mm und optimal weniger 
als 2 mm) zu verwenden. 0m Faserbiindel zu brechen, kann ein Trocken-Blatt- 
mischer mit hoher Geschwindigkeit erforderlich sein. Nach dem Brechen von 
Faseraggregaten konnen Pulver und Fasermischung in Kugelmuhlen oder 
Schaufelmischern bearbeitet werden. 

VI 

Detaillierte Beschreibung des CWM/FPB-Verf ahrens 
A. Allgemein 

Wahrend des CWM/FPB-Verfahrens wird mindestens eine Art von 
"Bindemittel"-Teilchen, die aus einem mikrofeinen teilchenformigen 
Material bestehen, gewohniich einem thermoplastischen Pulverharz, mit 
einer oder mehreren Arten von "Grundmaterial"-Teilchen oder einer oder 
mehreren Arten . von Grundmaterialfasern vermischt. Die Grundmate- 
rialteilchen und -fasern kdnnen aus praktisch jedem kornigen, pulver- 
formigen oder mikrofeinen Material oder einer Reihe von feinen oder groben 
Fasern bestehen. Grundmaterialteilchen und -fasern sollten Schmelz- oder 
Erweichungspunkte haben, die wesentlich hc-her liegen, als die der 
Bindemittelteilchen. Zu dieser Mischung kann eine Vielzahl von Additiven 
und Verfahrenshilfsmitteln zugegeben werden. "Additive" werden definiert 
als Materialien, die wttnschenswerte Veranderungen bei den Eigenschaften 
des Endproduktes erzeugen, z.B. Weichmacher, die eine elastischere oder 
kautschukartigere Konsistenz erzeugen oder Versteifungsmittel, die ein 
festes, sprc-des und mehr keramikartiges Endprodukt erzeugen. 
"Verarbeitungshiifsmittel" werden definiert als Materialien, die es 
zulassen, daft die Mischung leichter verarbeitet werden kann, z.B. 
Gleitmittel fUr den Spritzguft. Das Bindemittel sollte etwa 3 bis etwa 30 
Gew.-% der Gesamtmischung und bevorzugt etwa 4 bis etwa 8 % bilden. 
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Das Mischverfahren, das typischerweise verwendet wird, urn Bindemittel 
und Grundmateriai zu vermischen, ist so ausgelegt, daft es ein so 
gleichformiges Endprodukt wie radglich erzeugt. Es wurde gefunden, daft die 
Qualitat der mit der Mischeinrichtung erzeugten Mischung ziemlich wichtig 
ftir das Verfahren ist. Das Kaltmischverfahren erfordert gewdhnlich einen 
ziemlichen Scherungsgrad, urn eine stabile, innige Mischung zu erzeugen, 
die wahrend der endgUltigen Verarbeitung in einen starken Verbund umge- 
wandelt wird. Zum Beispiel muft das Vermahlen in der Kugelmiihle oft in 
einer modif izierten Kugelmiihle, die mit Einrichtungen ausgestattet ist, ura 
die Scherspannung zu erhohen, durchgefuhrt werden. Schauf elmischer mussen 
auch modifiziert werden mit Vorrichtungen, die die Materialien 
"schmieren" . Es wurde gefunden, daft die bevorzugten bei dem CWM-Verfahren 
verwendeten thermoplastischen Bindemittelharze oft Agglomerate bilden, die 
grttndlich verteilt werden mUssen, um eine gleichmaftige Mischung zu 
lief em, die fur das Verfahren geeignet ist. Ein Ubliches Vermischen des 
Materials mit diesen Bindemittelharzen liefert oft kein wirklich 
gleichformiges Produkt, sondern fuhrt zu einer weiteren Agglomeration der 
Bindemittelteilchen und zu einer Auftrennung der Xomponenten der Mischung. 
Es wurde jedoch gefunden, daft . im wesentlichen alle Pul vermis chungen 
(solche, die keine wesentlichen Mengen an langen Fasern enthalten) wirksam 
unter Verwendung einer modif izierten Kugelmuhle oder eines Schaufel- 
mischers vermischt werden kannen, wahrend Mischungen von Fasern und 
Teilchen wirksam in einem Hochleistungs-Zerkleinerungs-Mischer dispergiert 
werden konnen. 

Auiierdem wird angenoramen, daft das CWM- und FPB-Verfahren eine 
spezielle Verteilung der Teilchen innerhalb der Mischung erfordert. 
Bindemittelteilchen mussen einzeln oder in Form kleiner Cluster zwischen 
und auf den umgebenden Grundmaterialteilchen verteilt werden. Die 
Bindemittelteilchen mussen an den Grundmaterialteilchen haften, um eine 
wenig staubende, sich langsam bewegende Matrix zu erzeugen. Um diese Kleb- 
rigkeit zu erganzen, miissen Bindemittel- oder Grundmaterialteilchen 
manchmal mit einer Spur Tens id oder einem ahnlichen Material beschichtet 
werden . 

Wenn einmal alle Teilchen und Komponenten im wesentlichen gleichformig 
verteilt sind, wird die entstehende Mischung dann erf indungsgema.ft mit 
einem Verfahren verarbeitet, das eine Anzahl von iiblichen Verfahren 
einschlieften kann, die oft fur Kunststoffe angewendet werden. Dies 
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schlieftt ein Extrudieren ein, um Gegenstande mit zweidimensionaler 
gleichma&iger Form herzustellen, eine Verdichtung auf einer heiBen Walze, 
urn dunne Folien oder dicke Platten des Materials herzustellen oder 
Formpressen oder Spritzgufi, um kompiizierte Masseformen herzustellen. Das 
CWM-Verfahren laftt daher die Verarbeitung im wesentiichen jedes teilchen- 
formigen oder faserigen Materials in die gleichen monolithischen 
physikalischen Formen zu, die mit Kunststof fharzen erhaltiich sind. 

Um die Bildung der einzigartigen kontinuierlichen Bahn des Binde- 
mittelharzes und die Immobilisierung oder erzwungene Punktbindung der 
Grundmaterialteilchen oder Fasern zu erreichen, wird die Kunststoff- 
Formungs-, Extrudier-, Walzenverdichtungs- oder andere Formgebungsaus- 
stattung in einer solchen Weise betrieben, daft eine kritische Kombination 
aus angewendetem Druck, Tempera tur und Scherspannung bzw. Scherung in 
einer erf orderlichen Zeitreihenf olge erhalten wird. Die Bedingungen, die 
erforderlich sind, um die Bindemittelteilchen aus ihrer ursprtinglichen 
Form als normales Pulver oder kugelfarmige Teiichen in eine dunne kon- 
tinuierliche Bahnmatrix innerhalb der endgttltigen Struktur umzuwandeln, 
variieren mit der Art des verwendeten Harzes. Jedoch schlieflen die 
Grunderfordernisse die folgenden Stufen ein. 

1, Ohne wesentiichen Druck oder Scherspannung wird die Mischung zuerst 
auf eine Temperatur gebracht, die ausreichend Uber (vorzugsweise 
mindestens etwa 20°C, am meisten bevorzugt etwa 40°C uber) dem Erwei- 
chungspunkt des Bindemittelharzes, aber normalerweise unterhalb des 
Erweichungspunktes der Grundmaterialteilchen und -fasern innerhalb der 
Mischung liegt. 

2. Nachdem die Mischung auf mindestens die Temperatur der Stufe 1 erhitzt 
worden ist, wird sie einem genugenden\ Druck ausgesetzt, im allgemeinen 
mindestens etwa 3,45 bar (50 psi) , bevorzugt mindestens etwa 68,95 bar 
(1000 psi) und am meisten bevorzugt mindestens etwa 413,7 bar 
(6000 psi) , um im wesentiichen sofort das lose Material zu verfestigen 
und das Bindemittelharz mit den umgebenden Grundmaterialteilchen zu 
verbinden, um mindestens einen Teil der Bindemittelmaterialteilchen in 
eine kontinuierliche Bahn zwischen den Grundmaterialteilchen umzuwan- 
deln. Der angewendete Druck mufl ausreichend sein, um das Binderaittel 
"zu aktivieren" und wird erst bei Erreichung der notwendigen Tempera- 
tur, wie in Stufe 1 erwahnt, angewendet. 
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3. Die Mischung mufl mindestens einer minimalen (endlichen) Scherspannung 
wahrend der Anwendung des Drucks ausgesetzt werden, auch wenn die 
Scherspannung einfach die Bewegung der Teilchen ist, die erforderlich 
ist, urn die Masse aus der ursprunglich losen Form zu einer kompakteren 
Form zu verfestigen. Es wird angenommen, daii dies dazu dient, die 
Teilchen des Bindemittels zu "schmieren" zu dttnnen Filmen, die 
ineinanderflieften, um eine kontinuierliche Bahnmatrix zu bilden. 
Obwohl die Teilchen wahrend der Extrusion wahrend des Erhitzens in der 
Duse vorverfestigt wurden, erfahrt das Material eine {Combination aus 
Scherspannung und Druck in dem letzten formenden Teil der Duse, wo 
Temperatur, Druckabfall und Scherspannung ausreichend sind, um die 
Umwandlung des Bindemittels zu erreichen. 

4. Die Anwendung von Warme und Druck muii von ausreichend kurzer Dauer 
sein, daf5 die wahrend des Verfahrens gebildete kontinuierliche Bahn 
nicht in einen nicht kontinuierlichen Zustand zuruckkehrt als Ergebnis 
des Schmelzens und der Wiederverf estigung in einzelne Tropfchen oder 
Teilchen. 

5. Das Verfahren wird mit grofter Geschwihdigkeit durchgefuhrt und dann 
wird das entstehende immobilisierte Material relativ schnell auf eine 
Temperatur unter dem Schmelzpunkt des Bindemittels abgekuhlt, um die 
instabile Struktur, sobald sie sich gebildet hat, "einzuf rieren" . 

Bei der FPB-Ausfuhrungsform der Erfindung ist der in Stufe 2 
angewendete Druck im unteren ^Bereich, so dafc die Bildung einer konti- 
nuierlichen Bahn abnimmt oder aufhort und die Ver bunds truktur gebildet 
wird durch erzwungene punktformige Bindung zwischen den Grund- 
materialteilchen. Die Anwendung von Warme und Druck bei dem FPB-Verf ahren 
ist auch von kurzer Dauer und das Abkuhlen. erfolgt relativ schnell, so dafi 
die wahrend des Verfahrens gebildeten erzwungenen punktfdrmigen Bindungen 
erhalten bleiben. 

Der genaue Mechanismus, der zur Bildung der kontinuierlichen 
Bahnmatrix bei dem CWM-Verf ahren fiahrt, wird nicht vollstandig verstanden. 
Eine Hypothese ist, dafc die Bindemittelharzteilchen eine Oberflachen- 
beschichtung an der Oberflache der Grundmate rial teilchen gebildet haben. 
Die Anwendung von intensivem Druck und intensiver Scherspannung fuhrt zu 
einem Fliefien des bei niedriger Temperatur schmelzenden Bindemittels 
wahrend der ersten Momente von Scherspannung und Druck. Die von dem 
Bindemittelharz erfahrene Stromung und Scherspannung erzeugt ein 
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kontinuierliches Netzwerk oder eine kontinuierliche Bahn aus Bindemittel 
in den Poren zwischen den Grundmaterialteilchen. Diese Struktur ist nicht 
stabil, kann sich aber bei dem sehr hohen Druck, der schlielilich innerhalb 
der Struktur erreicht wird, sofort verfestigen. Wenn der Druck entspannt 
wird und die Temperatur schnell absinken gelassen wird, wird die Struktur 
im Endprodukt erhalten. Wenn die Struktur nicht schnell abgekiAhlt wird, 
zersetzt sich das kontinuierliche Bindemittelharz-Netzwerk und die 
strukturelle Integritat wird vermindert oder geht in den meisten Fallen 
vollstandig verloren, Wenn diese hypothetische Beschreibung richtig ist, 
kann erwartet werden, daft das Verfahren fur viele thermoplastische 
Kunststoffe anwendbar ist und bevorzugt fUr thermoplastische Kunststoffe 
mit kristalliner Struktur, deren FlieAen stark von dem angewendeten Druck 
abhangt. 

Unabhangig von dem Mechanismus, mit dem die kontinuierliche Bahn 
erzeugt wird, kann das CWM-Verfahren extrem schnell abgeschldssen werden 
und das Netzwerk aus Bindemittelharz scheint sich praktisch sofort bei 
Anwendung von genugend Druck und Scherspannung zu bilden. Zum Beispiel 
kannen diinne Folien aus gepulvertem rostfreiem Stahl erzeugt werden unter 
Verwendung des CWM-Verf ahrens, indem eine Mischung aus feinem Pulver aus 
rostfreiem Stahl und einem Bindemittelharz durch einen Walzenverdichter 
mit beheizten Walzen geleitet wird. FUr dieses Verfahren wird die 
geschatzte Zeit, die erforderlich ist, daft die Mischung der Pulver in die 
Spaltzone des Verdichters eintritt und als flache Folie mit einer Dicke 
von 150 bis 300 \m austritt, berechnet mit weniger als 0,5 Sekunden. Eine 
Untersuchung des Produktes zeigt die Erzeugung einer kontinuierlichen Bahn 
aus Polymermaterial innerhalb der Poren zwischen den Stahlpulverteilchen. 

Figur 1 zeigt eine CWM-Folie, die Glaskugeln 10 umfafct, die in einer 
kontinuierlichen Bahnmatrix 12 enthalten sind. Dies ist eine Fotografie 
einer Folie, die unter flUssigem Stickstoff gebrochen wurde . 

Eine Eigenschaft der mit CWM gebildeten Materialien, die hergestellt 
wurden unter Verwendung Ublicher kristalliner Bindemittelharze besteht 
darin, daB ein Ziehen, Schneiden oder Anwenden einer Belastung auf die 
Struktur die feine Bahn des Polymers in sehr feine Fasern umwandelt. Die 
entstehenden Fasern konnen manchmal sehr fein und sogar bis zu Sub-pm- 
GroAe gespleiftt oder fibrilliert sein. Eine solche Struktur ist in Figur 2 
gezeigt, die eine Folie ahnlich der von Figur 1 zeigt, die geschnitten 
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wurde, was Fasern 14 an der Schnittflache erzeugt. Figur 3 zeigt eine 
Folie aus rostfreien Stahlteilchen 16, die aufgeschlitzt wurde, was zur 
Bildung von Fasern 18 fiihrt. 

Die Schnelligkeit des CWM- und FPB-Verfahrens scheint hauptsachlich 
durch die Geschwindigkeit begrenzt zu sein, mit der die Warme in die 
Mischung der Teilchen wandern kann. Die Bildung der kontinuierlichen 
polymeren Bahn oder der erzwungenen punktformigen Bindungen scheint nur 
eine voriibergehende Anwendung von hohem Druck und Scherspannung zu 
erfordern. Es wurde gezeigt, daft dann, wenn das Produkt der CWM- oder FPB- 
Verfahren liber einen langeren Zeitraum auf erhohter Temperatur gehalten 
wird, eine schnelle Zerstorung des Produktes und ein Verlust der 
kontinuierlichen Bahn oder der Bindungspunkte auftritt. Daher sollte nach 
der Bildung der kontinuierlichen Bindemittelharzstruktur in dem CWM- 
Produkt oder der Bindungspunkte in dem FPB-Produkt das Material schnell 
abgekuhlt werden, bevorzugt so schnell wie mbglich. Vor dem vollstandigen 
Abkuhlen des Produktes bleibt die Struktur weich und kann leicht verformt 
werden. Das Produkt wird daher .gewohnlich teilweise etwas- abkuhlen 
gelassen, bevor es aus der Form entfernt wird oder aus dem Extrusions- 
werkzeug austritt. In diesem warmen Zustand kann das Produkt manchmal 
behandelt werden, um eine glatte Oberf lachenbeschaf f enheit oder geglattete 
Folie zu erzeugen. Bespriihen mit Wasser oder Blasen mit Luft kann ver- 
wendet werden, um das Abkuhlen zu beschleunigen. Flache Folien, die auf 
einem Heifiwalzenverdichter erzeugt wurden, "werden abkuhlen gelassen, 
wahrend sie mehrere Fuft von der Walze laufen, bevor sie behandelt werden. 
In einigen Fallen werden die Folien des Materials weiter verarbeitet, um 
sie flach zu machen, wahrend sie noch warm und formbar sind. 

Das Produkt des CTOJ- und FPB-Verfahrens kann ein kautschukartiges oder 
kunststoffartiges Material sein, dessen Eigenschaf ten breit variiert 
werden konnen durch die Verwendung von hoherem oder niedrigerem Druck und 
Scherspannung, hoherer oder niedrigerer Temperatur und durch die 
Verwendung verschiedener Additive, die, in geringen Mengen, die Eigen- 
schaf ten des Produktes wesentlich verandern. Die typische Struktur, die 
mit dem CWM-Verfahren erzeugt wird, ist in Figur 1 gezeigt. Sie ist aus 
kugelformigen Glasperlen 10 innerhalb einer kontinuierlichen Bahn aus 
Bindemittelharz 12 (Ethylen-Vinylacetat) zusammengesetzt . Die Kon- 
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zentration des Binderaittels wurde auf 20 Gew.-% erhaht, damit man leichter 
die entstehende Struktur sieht, aber solche Strukturen konnen mit 
Bindemittelmengen von nur 6 Gew.-% erzeugt werden. 

Es wurde beobachtet f daft ein Erhdhen von Druck und angewendeter 
Scherspannung auf die Mischung zu einem erheblichen Anstieg des Kon- 
tinuitatsgrades des Bindemittelharzes innerhalb der Produkt struktur fuhrt. 
Die Dicke der durch angewendete Spannung erzeugten Bahn scheint 
abzunehmen, wenn die Temperatur von einer minimalen Temperatur zu einer 
maximalen Temperatur ansteigt. Oberhalb einer bestimmten Temperatur wird 
beobachtet, daft die entstehende Matrixbiidung abnimmt. Es wird angenomnien, 
daft oberhalb einer kritischen Temperatur die mit dem CWM-Verf ahren 
gebildete kontinuierliche Struktur nicht schnell genug unter eine 
"Schmelzf luft "-Temperatur abkuhlen kann und die kontinuierliche Bahn 
wahrend des nachf olgenden Rttckflieftens in die kugelige Form verlorengeht. 

Das CWM- und FPB-Verf ahren wird daher gewohnlich in einem bevorzugten 
Betriebsteraperaturbereich durchgefuhrt . Dieser Bereich kann mit der Grofte 
und Form des herzustellenden Gegenstandes "variieren. Zum Beispiel konnen 
dUnne Folien, die sehr schnell erwarmt und abgekuhlt werden konnen, bei 
niedrigen Teraperaturen geformt werden, ais groftere Platten oder 
Masseformen, Folien aus rostfreiem Stahl, die 5 Gew,-% Ethylen-Vinylacetat 
(EVA) enthalten (Schmelzpunkt ungefahr 100 bis 130 °C) konnen mit dem CWM- 
Verfahren bei Temperaturen von 150°C geformt werden, wahrend groftere 
Pfropfen des gleichen Materials mit einem Durchmesser von 1,3 cm (0,5 
inch) nicht unter 180°C verarbeitet werden konnen. Der zugelassene 
Temperaturbereich wird daher uraso mehr beschrankt, je grdfter die Grdfte des 
zu formenden Gegenstandes ist. In der Praxis konnen Gegenstande mit einer 
Dicke von bis zu 5,1 cm (2 inch) in einem praktischen Temperaturbereich 
geformt werden. Die Fahigkeit, das Verfahren durchzufuhren nimmt jedoch 
mit ansteigender Dicke des Produktes ab, da die erf orderliche Temperatur 
ansteigt und die Fahigkeit, es schnell abzukuhlen, verlorengeht. 

Es wurde nun gefunden, daft ein minimal angewendeter Druck und eine 
betrachtliche Scherspannung erforderlich sind, urn das CWM-Verfahren "zu 
aktivieren". Unter einem kritischen Druck wird nicht beobachtet, daft eine 
kontinuierliche Bindemittelstruktur auftritt. Die erzwungene punktfbrmige 
Bindung der Teilchen kann jedoch immer noch auftreten. Die erzwungene 
punktformige Bindung der Grundmaterialteilchen durch das Bindemittelharz 
erzeugt ein Material mit betrachtlich anderen physikalischen 
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Eigenschaften, als bei mit der CWM-Ausfiihrungsform des Verfahrens 
erzeugtem. Das CWM-Verf ahren erzeugt Materialien, die extrem 
kautschukartig sind, oft fast nicht unterscheidbar von ublichem 
Hartkautschuk. Aufierdem sind die Mikrostrukturen der beiden Materialien 
vollstandig verschieden. Die Grundmaterialteilchen der mit CWM 
verarbeiteten Materialien sind allgemein in einer Anordnung aus feinen 
kontinuierlichen Stegen f die die Teilchen verbriicken, eingefangen. FPB- 
Materialien haben klebstof fartige Bindungen zwischen den Teilchen, die 
durch das Schmelzen des Bindemittelharzes und die Verdichtung dieses 
Materials bis zu einem AusmafJ, das nicht ausreicht, urn es zu einer kon- 
tinuierlichen Bahn zu verfestigen, verursacht werden. Diese gebundenen 
Strukturen zeigen eine viel geringere Festigkeit, als die Materialien, die 
mit dem CWM-Verf ahren hergestellt wurden, die, obwohl das Bindemittel nur 
einen kleinen Anteil der Struktur, bezogen auf Gewicht, bildet, struktu- 
relle Eigenschaf ten haben konnen, die ahnlich denen von Kautschuk, Holz 
oder Keramik sind. 

Wie angegeben, wird die erzwungene punktformige Bindung allgemein 
erreicht unter Verwendung von Bedingungen und einer Reihenfolge von 
Stufen, die fUr das CWM-Verf ahren angegeben wurden, aber zu einer Struktur 
fuhren, die nicht die charakteristischen kontinuierlichen Bindemittelstege 
aufweisen, die normalerweise als Ergebnis des CWM-Verf ahrens erzeugt 
werden. Es wird angenommen, dali dies entweder darauf beruht, dafi die 
Verfahrensbedingungen zu dem unteren Bereich des CWM-Bereiches hin 
verandert wurden, wo die Erzeugung einer kontinuierlichen Struktur abniitimt 
und die Erzeugung von erzwungenen punktformigen Bindungen Uberwiegt oder 
weil ein Bindemittelharz ausgewahlt wurde, das einer Umwandlung in eine 
kontinuierliche Bindemittelphase widersteht und bei dem nur eine 
erzwungene punktformige Bindung mdglich ist. In jedem Fall behalt das 
Verf ahren alle ublichen Eigenschaf ten des CWM-Verf ahr ens , das in der 
gleichen Art von Anlage unter Verwendung ahnlicher oder vielleicht sogar 
identischer Verfahrensbedingungen durchgefuhrt werden kann. Of f ensichtlich 
verursacht entweder eine Verminderung des Drucks oder eine Veranderung des 
Harzes, dafi die Bildung einer kontinuierlichen Bindemittelphase aufhort, 
fuhrt aber zur Bildung einer festen erzwungenen punktf ormigen Bindung 
zwischen den Grundmaterialteilchen. Die meisten FPB-Produkte brechen, wenn 
sie in kleinem Winkel gebogen werden <gew6hnlich weniger als 30 bis 45°) 
und wurden im Vergleich zu solchen Produkten, die die kontinuierliche 
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Polymerphase enthalten, als sprode betrachtet werden. Die FPB-Materialien 
sind jedoch wunschenswert zur Immobilisierung bestirnmter Adsorbentien. 
CWM-Materialien konnen oft zu einem groflen Winkel abgebogen werden und in 
einigen Fallen haben sie die Flexibilitat von ublichem Kautschuk oder von 
Papier. 

Keramikartige Materialien konnen erzeugt werden unter Verwendung des 
Verfahrens durch Anwendung kleiner Grundmaterialteilchen mit komplexen 
gefalteten Formen, die wirksara ineinandergreifen konnen (Diatomeenerde ist 
ein gutes Beispiel) und dadurch, daft das Verfahren bei hohen Temperaturen 
und hohem Druck durchgefuhrt wird. Das entstehende Material ist extrem 
starr und sprode . Solche Strukturen sind besonders wiinschenswert fur 
bestimmte Verfahren, wo ein Produkt, das seine Form behalt, erforderlich 
ist, wie im Fall von extrudierten Strukturen oder geformten Gegenstanden. 

Es ist auch moglich, eine immobilisierte Mischung aus Metailpulver und 
einer kbrnigen oder puiverformigen Schleifmittel- oder Polierverbindung, 
wie Siliziumcarbid, Aluminiumoxid und dergleichen herzustellen. Die 
Metallteiichen haben bevorzugt etwa 1/10 der durchschnittlichen, Grofce der 
Schleifmittelteilchen. Die Schleifmittelteilchen, Metailpulver und 
Bindemittelmaterial werden typischerweise in Anteilen von 65 %, 25 % bzw. 
10 % vermischt. Sie werden unter den vorher beschriebenen Bedingungen 
geformt, z.B. bei 551,6 bar (8000 psi) und 210 °C. Die gebildeten Folien, 
Platten oder Blocke werden dann bei einer Temperatur und uber einen Zeit- 
raurn gesintert, die ausreichen, urn eine Dif fusionsbindung der 
Metallteiichen innerhalb der Struktur zu erzwingen. Das Ergebnis ist eine 
metallgebundene Schleifiaittelstruktur, die geeignet ist zur Verwendung als 
Schleifscheibe, als Schmirgelpapier oder fur andere Schleif-, Polier- oder 
Schmirgelanwendungen. Die Anteile von Metall, Schleifmittel und Bin- 
demittel konnen variiert werden und die Teiichen des Schleifmittels k5nnen 
einen Durchmesser von 1 bis 1500 yua haben. Das Metailpulver kann irgendein 
Pulver aus einer Vielzahl von Stahlen und rostfreien Stahlen oder 
weicheren Metallen, wie Kupfer-, Bronze- oder Messingpulver sein. Der Vor- 
teil des neuen Produktmate rials ist die Leichtigkeit der Herstellung und 
die extrem hohe Festigkeit und die Moglichkeiten hinsichtlich der 
Verarbeitungs temperatur. Das Material kann zu einer Vielzahl von dunnen 
und dicken Strukturen geformt werden, die geeignet sind zur Verwendung fur 
Bahn- und Rundschleif-Vorrichtungen, Schleif scheiben, Hochgeschwindig- 
keits-Polierwerkzeuge und dergleichen. Wenn die Metallteiichen gesintert 
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werden, fallen sie von der Oberflache des Materials herunter, wenn sich 
das Metall verfestigt, wahrend die Schleifmittelteilchen auf der 
Oberflache haften bleiben. Die entstehende Struktur ist hochst 
wiins chens we rt fur Schleifanwendungen. 

Extrem kautschukartige Strukturen konnen hergestellt werden durch 
Verwendang von kugelfdrmigen Teilchen, die eine begrenzte Fahigkeit haben, 
ineinandergreifende Strukturen zu bilden. Die Flexibility des Produktes 
scheint hauptsachlich von der Art der Grundmaterialteilchen abzuhangen. 
Als nachstes beeinfluftt die Struktur der mit dem CWM-Verfahren erzeugten 
kontinuierlichen Bindemittelharzbahn wesentlich die Steifheit der 
Struktur. Die Sigenschaft dieser Bahn kann wesentlich kontrolliert werden 
durch Variieren von Druck, Temperatur und Scherspannung, die wahrend der 
Verarbeitung angewendet werden. 

Mit Polytetrafluorethylen beschichtete Stahlluf tf ilter konnen her- 
gestellt werden durch Ausbildung von dunnen Folien aus porosem rostfreiem 
Stahl unter Verwendung des ftir die Walzenverdichtung von rostfreiem 
Stahlpulver beschriebenen Verf ahrens . Diese Folien aus porosem rostfreiem 
Stahl konnen mit einer sehr dunnen Schicht aus Polytetrafluorethylen 
(PTFE) , in einer Dicke von ungefahr 0,5 bis 1,0 pm, beschichtet werden. 
Diese Beschichtung erzeugt einen hydrophoben Charakter, der es zulaftt, dafi 
die Folie Luft hindurchlafit, aber den freien Durchgang von Wasser bei 
mafiigen Driicken von 0,069 bar bis 0,138 bar (1 bis 2 psi) oder weniger 
wirksam verhindert. Die . entstehenden Folien konnen zu Filterbeuteln 
geformt werden, die geeignet sind fur industrielle Anwendungen Oder zur 
Verwendung in Haushalts-Staubsaugern. Da diese Filterbeutel wasserfest 
sind, konnen sie sowohl nalies als auch trockenes Schiittgut aufnehmen und 
die Filter kSnnen leicht gereinigt werden,. wegen der nicht klebenden PTFE- 
Oberflache. Die PTFE-Beschichtung kann entweder vor der Herstellung der 
Filterbeutel (auf der Originalfolie aus porosem Stahl) aufgetragen werden 
oder kann auf die endgiiltige Filtrationsstruktur nach der Herstellung 
aufgetragen werden. Das PTFE wird aufgetragen unter Verwendung Ublicher 
Methoden, indem die Struktur mit einer Emulsion von PTFE besprUht wird 
oder in eine Emulsion von PTFE eingetaucht wird und die Beschichtung bei 
erhohter Temperatur gehartet wird. 

Die Zugabe von Grundmaterialfasern, wie solchen aus Cellulose, 
Acrylfaser, Nylon oder Aramid zu der Struktur fUhrt auch zu steiferen 
Strukturen mit hoher Zugfestigkeit . Es wurde gezeigt, dafi bestimmte Addi- 
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tive, z.3. gebranntes Siliziumdioxid, wenn sie zu der Original- 
Pulver/Faserformulierung zugegeben werden, die Steifheit des entstehenden 
Produktes wesentlich verandern. Zum Beispiel erzeugt die Zugabe von 
2 Gew.-% gebranntem Siliziumdioxid zu einer Mischung aus Diatomeenerde und 
EVA-Bindemittel eine Struktur mit wesentlich verbesserter Festigkeit. 

Bestimmte Additive konnen auch als Verarbeitungs-Hiif smittel dienen. 
Zum Beispiel erzeugt die Zugabe einer geringen Menge von Polyethylenglykol 
(PEG) mit einem Molekulargewicht von 400 bis 6000 zu einer Mischung aus 
rostfreiem Stahl und EVA ein Material, das glatt durch kleine Offnungen 
flieftt und es wird angenommen, dafi solche Mischungen dem Spritzgufc zugang- 
lich sind. Das PEG erhoht auch den kautschukartigen Charakter des 
Produktes, indem es als Gleitmittel innerhalb der Struktur dient und indem 
es als Weichmacher fur die wahrend des CWM-Verfahrens gebildete 
Bindemittelharzstruktur dient. Die entstehende Struktur ist wie ein 
starker weicher Kautschuk und das Material kann wie ein Kautschukband 
gestreckt werden, obwohl es aus mehr als 90 % Pulver aus rostfreiem Stahl 
zusammengesetzt ist. fl 

Die mit dem CWM-Verfahren der Erfindung hergestellten Zusammen- 
setzungen sind ziemlich verschieden von den Zusammensetzungen, die mit 
Verfahren des Standes der Technik erzeugt werden. Zum Beispiel sind die 
Zusammensetzungen der Erfindung gekennzeichnet durch eine kontinuierliche 
Matrix aus Bindemittelharz, die in geringen Mengen mit grofien Mengen an 
Luft (oder einem anderen atmospharischen Gas) , das die verbleibenden 
Hohlraume zwischen den Grundmaterialteilchen fullt, vorhanden ist. Die 
Bindemittelharzstruktur kann leicht in Fasern umgewandelt werden durch 
Anwendung einer Belastung. Die entstehende Struktur kann eine einzigartige 
mehrstufige Fibrilierung haben, die viele relativ grofie und stark 
belastete Grundmaterialfasern umfafit, die weiter in Mikrofasern 
aufspleiflen. Zusatzlich werden bei den faserigen Zusammensetzungen der 
Erfindung die Grundmaterialteilchen durch Druck zu einer hochdichten und 
gleichfbrmigen Matrix verfestigt mit Bindemittelstegen oder Mikrofasern, 
die innerhalb der Poren, die zwischen den Grundmaterialteilchen ver- 
bleiben, vorhanden sind. 

Einige der wunschenswerten Eigenschaften des CWM- und FPB-Verfahrens 
und der mit dem CWM- und FPB-Verfahren hergestellten Materialien schliefien 
die folgenden ein. 
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Das Verfahren kann mit groBer Geschwindigkeit unter Verwendung einer 
Standardanlage, die zur Herstellung von Plastikf olien und Teilen verwendet 
wird, durchgefuhrt werden. Im Fall einer Walzenverdichtung kann eine kalte 
Puivermischung von einem losen Pulver in eine kontinuierliche Folie umge- 
wandelt werden wahrend des Durchgangs durch die Spaitzone der erwarmten 
Walzen - in weniger als einer Sekunde. 

Das Verfahren kann verwendet werden, urn fast jedes kornige, pul- 
verfdrmige oder faserige Material oder irgendeine Mischung dieser 
Mater ialien zu immobilisieren ohne RUcksicht auf ihre Eigenschaf ten, aufier 
da& sie nicht bei der v fUr das CWM-Verfahren verwendeten Temperatur 
schmelzen. 

Ein weiter Bereich an Binderaitteiharzen kann in dem CWM- und FP3- 
Verfahren verwendet werden, von biliigen und niedrig schmelzenden Harzen, 
wie Polyethylen, Polypropylen und dem Copolymer aus Ethylen-Vinylacetat 
bis zu hoher schmelzenden Harzen, wie Nylon, Polycarbonat, Polysulfon 
etc.. Als Ergebnis konnen die aus dem Bindemittelharz gebildeten 
Strukturen die Eigenschaf ten praktisch jedes gewunschten thermop.lastischen 
Kunststoffs haben. 

Das CWM- und FPB-Verfahren erzeugt mikroporose Strukturen, die fur 
eine Vielzahl von Anwendungen angewendet werden kdnnen. Die mit dem CWM- 
Verfahren gebildeten Bahnen bzw. Stege oder Fasern haben Eigenschaften, 
die fur eine Teilchenf iltration wunschenswert sind und konnen in 
teilchenformigen Filtern verwendet werden. Alternativ sind diese Verfahren 
kosteneffektive und geeignete Methoden zur Immobilisierung von Pulvern, 
z.B. aus rostfreiem Stahl, was die Herstellung von komplexen oder sehr 
feinen dtinnen Folien dieser Pulver zulafit. Spater kann das Bindemittel 
durch Erwarmen des Produktes des CWM- Verfahr ens in einem Sinterofen 
entfernt werden, was eine porose Folie aus rostfreiem Stahl oder ein Teil 
aus rostfreiem Stahl zurucklafit. 

Das CWM-Verfahren wird mit einer solchen Geschwindigkeit und unter 
ausreichend schonendenden Bedingungen durchgefuhrt, daft die Integritat und 
Adsorptionskapazitat der Adsorbentien, die innerhalb der Matrix aus 
Bindemittelharz immobilisiert sind, im wesentiichen unverandert bleibt. 

Das Verfahren kann verwendet werden, urn Mischungen aus Teilchen 
herzustellen, die normalerweise nicht kompatibel sind. Zum Beispiel kann 
eine Mischung aus Ionenaustauschharz und einem magnetischen Pulver aus 
rostfreiem Stahl vereinigt werden, urn magnetische Ionenaustauschharz- 



Verbundteilchen zu bilden. Dies wird moglich durch die Entdeckung, daft 
Bindemittelharzteilchen und die Behandlung mit Spurenmengen von Tensiden 
der Alkyiethoxylatart stabile Mischungen von Teilchen sehr 
unterschiediicher Dichten liefert, die zu einem gleichf ormigen Produkt 
verarbeitet werden konnen. Aiternativ konnen Sorbensteilchen zu Folien, 
Platten oder Masseformen geformt werden oder konnen direkt zu 
Haltestrukturen (z.B. Patronen oder Druckgefafle) geformt werden. Wenn sie 
in einem Behalter geformt werden, sind die Teilchen sowohl innerhalb der 
CWM-Struktur, die spontan wahrend des Formungsverfahrens gebildet wird, 
eingeschlossen, als auch an den Wanden des Behalters gebunden, urn eine 
Struktur mit hoher Integritat zu bilden, die sich nicht absetzen, nicht 
verschieben, nicht aushohlen kann oder einem Abrieb unterliegt. 

Die Produkte der CWM-Technik konnen physikalische Eigenschaften 
erhalten, die wunschenswert sind fur Schleifmitteistrukturen, fur 
Baumaterialien oder fur andere Anwendungen mit hoher Belastung. Zum 
Beispiel kann das CWM-Verf ahren verwendet werden, urn ein dickes Kissen aus 
einem harten kautschukartigen Material herzustellen, das 90 Gew.-% oder 
mehr an Schleif teilchen enthalt. Diese konnen verwendet werden als 
Schleif kissen fttr Bahnschleif-Vorrichtungen mit hoher Lebensdauer. Die 
Scherspannung, die durch die Verwendung erzeugt wird, wandelt die 
Bahnmatrix in Fasern um, wie oben erklart. Die so innerhalb der CWM- 
Schleif struktur gebildeten Fasern scheinen wahrend des Schleifverfahrens 
zu vibrieren, was den Eintritt von verunreinigenden Teilchen und Fasern 
abweist. Dadurch kann das Kissen praktisch unendlich lange ohne Ansammlung 
von Materialien, die die richtige Funktion des Schleif mitt els stSren 
konnten, verwendet werden. Aiternativ kann das CWM-Verf ahren verwendet 
werden, um dicke Platten aus billigen Materialien, wie z.B. Sand oder Gips 
herzustellen., die Strukturen haben, die sich in ahnlicher Weise verhalten, 
wie Holz bei der Verwendung als Wandpappe, die ohne zu brechen genagelt 
und bearbeitet werden k5nnen. Das CWM-Verf ahren kann verwendet werden, um 
Sagemehl in strukturelle Formen umzuwandeln, die zur Verwendung fttr den 
Bau geeignet sind. Abf allmaterialien konnen zu nutzlichen Produkten 
verarbeitet werden. 

Ein Vorteil des erf indungsgemaften CWM- und FPB-Verfahrens besteht 
darin, daft es durchgefiihrt werden kann unter Verwendung einer Vielzahl von 
modif izierten Ublichen Kunststof f-Verarbeitungsanlagen und -techniken, 
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z.B. Formpressen, Extrusion, Walzenverdichtung und dergieichen, wie im 
folgenden diskutiert, indem die Verf ahrensanlage so modifiziert wird, daft 
das CWM- und FPB-Verfahren durchgeftthrt werden kann. 

B - Formpressen 

Das genaue Verfahren, das zur Herstellung von forragepreftten CWM- 
Materiaiien verwendet wird, variiert mit der 1 GroBe und Form des 
gewunschten Produktes und der fUr die Herstellung ausgewahlten Technik. 
Zum Beispiel wird normalerweise das Formpressen erreicht, indem eine abge- 
messene Menge der ursprunglichen, nicht verfestigten Pulvermischung in 
eine erwarmte Form gegossen wird. Wenn der Gegenstand grofi ist, wird die 
Form eine zeitlang vorgeheizt oder kann, wenn sie einmal mit dem Pulver 
gefullt ist, wiederum uber einen Zeitraum vorgeheizt werden, der 
ausreicht, damit das Pulver die gewunschte Bearbeitungstemperatur 
erreicht. Wahrend des Erwarmens wird kein Druck angewendet und es wird 
keine Anstrengung unternommen, das Pulver zu verfestigen. Das Pulver muA 
die gewunschte Temper a tur haben, bevor Druck und Scherspannung angewendet 
werden. 

Sobald das Pulver die gewunschte Temperatur erreicht hat, wird die 
Form geschlossen und so schnell wie moglich auf hohen Druck gebracht. Die 
Ergebnisse des CWM-Verfahrens scheinen von dem maximal erreichten Druck 
abzuhangen und scheinen nicht wesentlich von der Rate, mit der sich der 
Druck verandert, abzuhangen. Drucke von ungefahr 551,6 bar (8000 psi) auf 
die Oberflache des Teils sind wunschenswert, obwohl Drucke von nur etwa 
275,8 bar (4000 psi) noch die einzigartige kontinuierliche Bindemittel- 
Polymerstruktur bei losen Pulvern erzeugen und bei mehr als 34,47 bar 
{500 psi) bei grofien KSrnchen. Je hoher der Druck, desto besser sind die 
Ergebnisse des CWM-Verfahrens. 

Sobald der erwiinschte Druck erreicht ist, wird der Druck entspannt und 
das Teil so schnell wie moglich abkuhlen gelassen. Sobald das Teil von der 
erhbhten CWM-Verarbeitungs temperatur unter den Schmelzpunkt des 
Bindemittelharzes abgekuhlt ist, wird es aus der Form ausgeworfen. 
Alternativ kann das Teil aus der Form ausgeworfen werden, wahrend es heifi 
ist, mufi aber vorsichtig gehandhabt werden, da es weich und formbar 
bleibt, bis es unter den Schmelzpunkt des Bindemittelharzes abgekuhlt ist. 
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C. Extrusion 

Das CWM- und FPB-Verfahren kann in einem modif izierten ublichen 
Schneckenextruder durchgefiihrt werden. Urn das CWM-Verfahren in einem 
Extruder durchzufuhren, werden die Bindemitteiteilchen und die Grundraate- 
riaiteilchen oder Fasern zuerst in einem Hochleistungsmischer, z.B. einer 
Kugeimuhle oder einem Schaufelmischer, vermischt. Die Mischung wird in 
einen modif izierten Schneckenextruder geleitet, der hohe Arbeitsdrucke von 
bis zu etwa 413,7 bis 1379 bar (6*000 bis 20.000 psi) liefern kann. 

Der Extruder wird normalerweise modifiziert urn eine Schnecke mit 
kleinerem Durchmesser innerhalb eines Zyiinders zu betreiben, der 
normalerweise fur eine groftere Schnecke ausgelegt ist, z.B. zum Betrieb 
einer Schnecke mit 6,4 cm (2,5 inch) in einem dicken Zylinder, der dazu 
vorgesehen ist, einem hohen Druck zu widerstehen. Die Schnecke wird so 
modifiziert, daft die Feststoffe durch hohen Druck in Form eines Pfropfens 
flieften und sie kann einen Zufiihrungs-, Verdichtungs- und Dosierbereich 
haben oder kann ein schneckenbohrerartiges Design haben. Der Zylinder des 
Extruders wird modifiziert, daft er bei Raum temper a tur arbeitet oder 
maftiges vorerwarmt wird und das Pulver wird durch den Zylinder bei einer 
Temperatur unter der Erweichungs tempera tur des Bindemittelharzes 
transportiert. Warme, die durch Reibung innerhalb des Zyiinders entsteht, 
wird durch Zirkulieren eines Kuhlmittels sowohl durch die Schnecke als 
auch durch den Zylinder abgeleitet. 
'* Die fUr die Extrusion von CWM- und FPB-Materialien verwendete Duse ist 

gewohnlich in zwei Teilen gebildet, wobei der erste Teil ein 
Vorerwarmungs- und Formbereich ist und der zweite ein Kuhl- und Tiefzieh- 
bereich ist. Im ersten Bereich der Duse werden die Dimensionen des Dusen- 
gesenks auf die Grofte und Form des Querschnitts des Endprodukts gebracht, 
wahrend die Wande der Duse intensiv beheizt werden. Wenn das CWM-Material 
in den kleinsten Querschnitt der Duse eintritt, unterliegt das Polymer 
einer intensiven Scherung und einem intensiven Druck bei der geeigneten 
Temperatur und die Umwandlung des Bindemittels von diskontinuierlichen 
Teilchen in eine kontinuierliche polymere Struktur findet statt. Der Druck 
innerhalb dieses Teils der Duse ist normalerweise etwa 413,7 bis 827,4 bar 
(6.000 bis 12.000 psi) und die Temperatur ist gewohnlich etwa 25 bis 100 °C 
uber dem Schmelzpunkt des Bindemittelpolymers . Nach der Formung kann die 
Form durch einen Warmeisolator laufen, der aus einer Keramikplatte besteht 
und tritt dann in einen zweiten Dusenbereich ein, wo der Querschnitt der 
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DUse etwas kleiner gemacht werden kann, als die Grc-Iie des gebildeten Teils 
und das Material zu der endguitigen Grofie und in die endgiiltigen 
Dimensionen. ge2ogen wird. Dieser Bereich der Dlise wird intensiv gektihlt 
und das Tief Ziehen dient dazu, den Warmetransf er zu verbessern. Die 
gektihlte Form tritt aus der DUse aus und kann durch Bespruhen mit Wasser 
qder kaite komprimierte Luft weiter gektihlt werden. 

Hydraulische Strangpressen sind im allgemeinen weniger wtinschenswert, 
obwohl sie hohe Verf ahrensdrticke liefern kdnnen. Hydraulische 
Strangpressen arbeiten diskontinuierlich und dies macht das Timing des 
CWM-Verfahrens schwierig. Wenn das CWM-Material in dem beheizten Bereich 
der DUse belassen wird, kann das Bindernittel zusammenfliefien und die 
Struktur des Materials schnell zerstoren. Das Abkiihien der immobilisierten 
Form mufl schnell und sofort erreicht werden. 

Die Extrusionsgeschwindigkeit wird allgemein durch die Erwarmungsrate 
des Pulvers im Heizbereich der Duse begrenzt. Es wird angenommen, dafi die 
Bildung der kontinuierlichen polymeren Phase in dem "Formungs" -Bereich 
praktisch sofort stattfindet. Falls das Erwarmen nicht der 
geschwindigkeitsbegrenzende Schritt ist, dann wird die Geschwindigkeit des 
Verfahrens durch den Abstand begrenzt, der fur das zu formende Pulver 
erforderlich ist, von der Bohrung des Extruders bis zu der endgiiltigen 
Form. Eine zu schnelle Veranderung der Dimensionen der Bohrung fiihrt zu 
Bearbeitungsdriacken, die grower sind, als die, die in dem Extruder 
zulassig sind. Eine zir langsame Veranderung der Dimensionen der Bohrung 
kann sowohl zu einem zu geringen Verarbeitungsdruck, vielleicht unter dem, 
der erforderlich ist, urn das CWM-Verfahren zu aktivieren, als auch einem 
Verlust der Produktivitat und einem Anstieg der Kosten des Extrusionswerk- 
zeuges fiihren. 

CWM-Pulvermischungen enthalten normalerweise Grundmaterialteilchen in 
einer Menge, die wesentlich grolier als 85 % ist und sind im allgemeinen 
aus einer dreiphasigen Strbmung aus festen Teilchen oder Fasern, 
Bindemittelharzteilchen und Luft zusammengesetzt (die Menge an Bindernittel 
ist ungeniigend, urn die Poren zwischen den Grundmaterialteilchen zu fiiilen 
und Luft filllt diese Poren) . Somit ist der Ruckdruck auf den Extruder oft 
hoher als bei Extrudern, die vollstandig geschmolzene Materialien 
verarbeiten. Dieser Ruckschritt ist wiinschenswert im Fall des CWM- 
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Verfahrens, wegen der Notwendigkeit, einen Druck zu erreichen, der 
ausreicht, um das Bindemittel zu aktivieren, um die einzigartige und 
wunschenswerte kontinuierliche Bindemittelstruktur zu bilden. 

Sowohl die Gleichstromraotor-Stromstarke (Drehmoment) als auch der 
Druck, die innerhaib der der Extruderschneckenspitze benachbarten Zone 
erzeugt werden, mussen sorgfaltig uberwacht werden wahrend des Beginns . 
Wenn das Pulver die Extruderdttse erreicht, wird der Riickdruck ermittelt 
und das Mo tor drehmoment steigt an. Wenn alle Bedingungen richtig sind, 
beginnt das Pulver sich zu verfestigen. Urn die Bildung einer verfestigten 
Struktur zu beschleunigen, kann ein Pfropfen am Ausgang der Duse an- 
geordnet werden, um das Pulver dazu zu zwingen, sich zu verfestigen. 
Jedoch ist grofie Sorgfalt erforderlich, wenn eine solche Aktion 
unternommen wird, da jeder angewendete Druck am Ausgang des Extruders zur 
Bildung von sehr hohem Druck an der Spitze der Extruder schnecke fiihrt. 
Wenn der kritische Druck erreicht ist, wird sich das Material verdichten 
und eine innere Viskositat erreichen, die im wesentlichen unendlich ist. 
Sobald ein solches ?f Autoverdichtungs n -Verf ahren beginnt, wird das, Pulver 
nicht mehr fliefien oder durch die Verdichtungszone der Duse hindurchgehen. 
Der "VerschluA" des Pulvers wander t schnell in die Ext ruder schnecke, wenn 
die Druckwelle sich zuruckbewegt bis zum Beschickungsbereich des 
Extruders. Der Aufbau der Duse und die Betriebsbedingungen mussen exakt 
eingestellt werden, um ein Produkt zu erhalten mit der gewunschten 
Enddichte, die im Fail von Aktivkohlef iltern in einem Bereich von 0,57 bis 

0. 65 g/cm 3 liegt. Es ist jedoch gewohnlich moglich, die Dichte in einem 
engen Fenster von ± 0,005 g/cm 3 zu halten, wenn die Bedingungen in ge- 
eigneter Weise eingestellt sind. Die Gleichformigkeit des Produktes ist 
daher besser, als die, die mit irgendeinem anderen Verfahren erreicht 
wird. 

Die Betriebsbedingungen, die zum Extrudieren eines Hohlzylinders aus 
Aktivkohle mit einer Struktur mit erzwungenen punktformigen Bindungen mit 
einem aulieren Durchmesser von 6,1 cm (2,40 inch) und einem inneren Durch- 
messer von 1,9 cm (0,75 inch) ausgewahlt werden, mussen alle folgenden 
Kriterien erfullen: 

1. Die Erwarmungsrate mufi so ausgeglichen werden, dafi ein vollstandiges 
Erwarmen des Kohlenstoffs wahrend des Durchlaufs durch die Duse 
erreicht wird und das Pulver bis zum Kern des extrudierten Profils 
verfestigt wird. 
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2. Die Kuhlrate im Kuhlbereich der Duse mufl ausreichend sein, urn die 
Struktur zu harten, bevor sie aus der Diise austritt. 

3. Die Verdichtungszone in der Verdichtungsduse dient dazu, die aufiere 
Oberflache des Kohlenstof f zyiinders zu verfestigen und iiefert eine 
gleichmaliige, giatte Oberflache des Zyiinders mit wenig Abrieb. Sie 
mufi genau entlang der Lange der Duse in einer Stellung angeordnet 
werden, die den zur Erreichung der gewtinschten Dichte erforderlichen 
Riickdruck erzeugt. In diesem Fall wird ein einziger Verdichtungs- 
"pinch" so nahe wie moglich an der Extruderschnecke angeordnet mit 
einer Verdichtung von 0,254 cm (0,100 inch) uber eine Lange yon 
2,54 cm (1,00 inch) . 

4. Das Vorheizen des Kohlenstof fs innerhalb des Extruderzylinders 
vermindert das an der DUse erf orderliche Heizen. 

5. Die Beschickungsrate wird begrenzt durch die Fahigkeit der Schnecke, 
das Kohlenstoffpulver mit sehr geringer Dichte ohne erhebliche 
EntlUftungseffekte zu bewegen; die Bewegungsgeschwindigkeit des Mate- 
rials durch die Duse wird daher in diesem Fall durch die Effizienz der 
Beschickung statt durch den Ruckdruck der DUse begrenzt. 

Die hier beschriebene Duse ist sehr einfach im Aufbau mit glatten 
Wanden und stellt nur maiiige Anforderungen an die Verdichtung. Die 
Verdichtung auf einen kleineren Durchmesser wird nach und nach 
schwieriger. Aufierdem erfordert die Herstellung von extrudierten Profilen 
mit Querschnitten, die gieich (keine Verdichtung) oder grofier 
(Entspannung) dem der Extruderschnecke sind, einen komplexeren Aufbau der 
Diise und komplexere Betriebsbedingungen. In diesen Fallen erfordert die 
Einstellung des Ruckdrucks der DUse eine Anf angsexpansion des Pulvers auf 
eine Dimension, die grofler ist als die der . endgiiltig extrudierten Form und 
dann eine bestimmte Neuverdichtung des Pulvers. Wenn dieses Verfahren 
jedoch nicht in dem genau richtigen Abstand von der Extruderschnecke 
erreicht wird, wird die Situation nicht mehr steuerbar und die Kontrolle 
der Dichte des Teil und des Ruckdrucks wird schwierig. 

Die Form, die aus dem Extruder austritt, folgt den Toleranzen des 
Werkzeugs sehr dicht und bei der Verarbeitung sehr feiner Pulver konnen 
die aufieren Wande des Teils sehr glatt sein, was durch die Oberflache des 
Werkzeugs bestimmt wird. Es wird gefunden, dafi die Wand des CWM-Produktes 
aus Teilchen besteht, die dicht an der Struktur gebunden sind. Es 1st sehr 
schwierig, Teilchen von der aulieren Wand der Materialien, die mit dem CWM- 
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Verfahren bei hohen Driicken erzeugt wurden, zu entfernen und diese 
Materialien geben im allgemeinen weder Teilchen noch Fasern frei, aufter 
bei starkem Abrieb. Glatte aufiere Wande konnen erreicht werden, indem in 
die Struktur vom Aufieren der Duse Warme injiziert wird. Die Wande des 
Teils sind am glattesten an der Seite, wo die Warme in die Struktur 
eintritt. Soiche glatten und dicht gebundenen Wands trukturen werden nicht 
beobachtet, wenn der Druck unter den gewlinschten CWM-Bereich abfailen 
gelassen wird und in den FPB-Bereich fallt. 

Das entstehende Strangpreftprof il ist normaierweise aus einem Material 
zusammengesetzt, das ahnlich dem von extrem hartem Kautschuk oder sproder 
Keramik ist und kann gewohnlich leicht der Lange nach geschnitten werden 
mit einem Messer oder durch Scherung, insbesondere wenn die Schnittf lache 
erwarmt wird. Extrusionsprofile kbnnen erzeugt werden aus S trukturen mit 
vielen Zentiraetern Durchmesser bis zu feinen Hohifasern mit aufieren 
Durchmessern von ungefahr 1 mm. Die Wande des extrudierten Teils konnen 
nur etwa 100 um dtinn sein und das Extrusionsverf ahren kann an scharfe 
Winkel angepalit werden. 

Eine der auiierst ungewdhnlichen Fahigkeiten des CWM-Verf ahrens, wenn 
es in einem Extruder ausgefuhrt wird, ist die Fahigkeit, einen Gradienten 
der Bindemittelumwandlung innerhalb des extrudierten Produktes zu 
erzeugen. Dies scheint das Ergebnis eines entsprechenden Gradienten der 
Verfahrensbedingungen entlang des Radius der Extrusion zu sein. In dieser 
Richtung gibt es einen Warmetransfer , der allgemein von den Wanden des 
Extrusionswerkzeuges zu der Pulvermischung stattfindet. Zusatzlich 
entsteht ein erheblicher Gradient des Drucks und der Scherspannung bei der 
Veranderung der Dimensionen des Extrusionswerkzeuges entlang seiner Lange. 
Wenn das Ausmafi an Druck und Scherspannung entlang des Radius des 
Extruders ansteigt, steigt das Ausmafi der Bindemittelumwandlung an. Wenn 
die aufiere Wand des Extrusionswerkzeuges in der Grofie unverandert bleibt, 
aber die innere Grofie des Werkzeuges sich verandert z.B. durch ein Gleiten 
des Pulvers uber einen inneren Kern, ist die Umwandlung von 
Bindemittelteilchen entlang dem Kern des Zylinders wesentlich hoher als 
die im AuAeren des Zylinders. Dieser Gradient der Umwandlung kann 
verwendet werden, um z.B. eine abgestufte Porendichte in einer als 
teilchenfdrmigem Filter zu verwendenden Struktur zu erzeugen und die 
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entstehende Struktur liefert ein hohes Staubauf nahmevermogen und die 
Fahigkeit, feine Teilchen mit einem geringen Druckabfall effektiv zu 
entfernen. 

D. Extrusion von Rohren aus Aktivkohle und porosem Metall 
Die Extrusion einer festen teilchenformigen Masse unter Verwendung 
eines aligemein Ublichen Kunststoff extruders ist extrem schwierig. Die 
Rheoiogie einer Mischung von festen Teilchen, einschliefclich einer 
unterdosierten Phase von Bindemittelteilchen, die gleichzeitigen 
Veranderungen bei angewendetem Druck und angewendeter Temperatur unter- 
liegt, ist schwierig in einer anaiytischen Simulation zu beschreiben. 
Aufierdem steigt die scheinbare Viskositat einer solchen Mischung auf 
extreme Werte bei hohen Driicken, wo sich die Grundmaterialteilchen zu 
deformieren beginnen und sich gegenseitig sperren. Die Bindemittelteilchen 
sind im allgemeinen nicht in einem ausreichenden Volumen vorhanden, um 
eine flieftfahige Phase zu erzeugen, die den Grundmaterialteilchen ein 
betrachtliches Gleiten oder Schmieren iiefern kann. 

Aus den vorhergehenden Grttnden ist es notwendig, die Teilchenmischung 
in das endgiiltige Extruderprofil oder die Form schnell zu bewegen und so, 
daft eine unkontrollierte Kompression der Teilchen zu einer Masse, die 
praktisch nicht mehr komprimierbar und unbeweglich wird, zu vermeiden. 
Ohne grofle Sorgfalt und ohne genaue Beachtung der Formulierung der 
Teilchenmischung und des Mischens und des Aufbaus des Extruders und der 
Extruderdtise, kann ein ungesteuerter Druckausschlag auftreten. Die zu 
extrudierende Masse kann sich plotzlich in solcher Weise und mit solcher 
Plotzlichkeit und Geschwindigkeit sperren, daJi sie den Extruder zerstaren 
kann. Extreme Sorgfalt ist angebracht, wenn Materialien unter Verwendung 
dieses Verfahrens extrudiert werden. Jeder Extruder, der fur dieses 
Verfahren vorgesehen ist, sollte einen Extruder zylinder haben mit einer 
Drucknennleistung, die grdfler ist als der Druck, der durch die Kombination 
aus Extruderantrieb und Schnecke erzeugt werden kann. So ist es z.B. nicht 
ungewc-hnlich, dali ein Druckausschlag von mehr als 1379 bar (20.000 psi) in 
weniger als 2 Sekunden stattfindet, wenn die Bedingungen nicht in dem 
zugelassenen Betriebsf enster gehalten werden. Die Breite des 
Betriebsfensters ist im allgemeinen sehr eng fiir wenig komprimierbare 
Materialien, wie Aktivkohlepulver und extrem eng fUr Materialien, wie 
pulverfdrmige Metalle. 
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Es gibt zahlreiche Eigenschaf ten fur jede spezifische Pulvermischung, 
die eine wesentliche Rolle bei dem hier beschriebenen Extrusionsverf ahren 
spielen. Dies sind: (i) die Komprimierbarkeit des Pulvers bei 
verschiedenen angewendeten DrUcken; {ii) das Ausma& der Wandreibung an der 
Extruderduse bei verschiedenen DrUcken, Temperaturen und Winkein der 
Pulvers tromung bezogen auf die Extruderwand; und (iii) das Ausmafi der 
inneren Scherung, das erforderlich ist, um das Puiver dazu zu zwingen, die 
Extruderduse zu fallen; (iv> ob die extrudierte Form einen Querschnitt 
hat, der kleiner, groBer oder gleich ist dem Querschnitt des Gangs der 
Extruderschnecke; (v) ob das extrudierte Profil einen dUnnen oder dicken 
Bereich mit hoher oder geringer Festigkeit nach Austreten aus der 
Extruderduse hat; (vi) die Eingangs-Erwarmungsrate im heifien Bereich der 
Extruderduse; (vii) die Temperatur innerhalb des Kuhlungsbereiches der 
Extruderduse; (viii) die Lange der Heiz- und Kuhlbereiche der 
Extruderduse; (ix) die Temperatur der Extruder zylinderzonen und die 
Temperatur bei einera Vorheizen des Pulvers vor der Injektion in die Duse; 
(x) die Drehungsgeschwindigkeit der Schnecke; (xi) gegebenenfalls die 
Verwendung eines Schiebers beim Speisetrichter, um das Puiver 
vorzukomprimieren und die EntlUftung innerhalb der Schnecke zu vermindern; 
(xii) ob die DUse einen stationaren oder sich drehenden zentralen Dorn 
hat; und (xiii) die Anordnung eines "Pinchs" innerhalb der Duse, um den 
RUckdruck einzustellen und die gewUnschte Oberflache auf der extrudierten 
Form zu erhalten. ?. 

Jede der obigen Variablen mufi von einem erfahrenen Betreiber ein- 
gestellt werden, um ein bef riedigendes Produkt zu erhalten. Bis jetzt wur- 
de noch kein analytisches Verfahren entwickelt, um den genauen Aufbau 
jeder Extruderduse anzugeben und diese Duse mit einer gegebenen Puiverfor- 
mulierung zu betreiben. Stattdessen wurde gefunden, dafi die Einstellungen 
der Verfahrensbedingungen und der DUsendimensionen erforderlich sind, um 
ein System zu erhalten, das innerhalb eines kleinen Fensters arbeitet, wo 
der RUckdruck in einem stabilen und annehmbaren Bereich ist, wahrend das 
Produkt in der vorgesehenen Gleichmafligkeit und Dichte austritt. Die Ein- 
stellungen der Extruderduse kdnnen oft nur 0,025 cm (0,010 inch) sein, um 
eine drama tische Einstellung des DUsenrUckdrucks zu erreichen. Die 
Betriebsbedingungen, wie die spezifischen Temperaturen, mUssen auch in 
engen Grenzen aufrechterhalten werden, um das Sperren des extrudierten 
Materials innerhalb der DUse zu verhindern. 
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E . Walzenverdichtung 
Eine grofte Vielzahl von Materialien konnen hergestellt werden unter 
Verwendung des CWM- und FPB-Verfahrens, das mit einem Heiftwalzenverdichter 
durchgefuhrt wird. Bei einer typischen Umsetzung dieses Verfahrens wird 
die Mischung aus Grundmate rial teilchen oder -fasern und Bin- 
demitteiteilchen unter Verwendung einer horizontalen Schnecke von einem 
Speisetrichter in eine vertikale Schnecke dosiert, die dazu dient, das 
Pulver vorzukomprimieren und das Pulver durch die Spaitzone eines Satzes 
erwarmter Metallwalzen zu zwingen. Das Pulver hat im ailgemeinen eine 
niedrige Temperatur, bis es den Bereich des Walzenspalts erreicht, wo es 
einer schnelien Erhitzung durch die Wirkung der heifien Walzen unterliegt. 
Innerhalb des Waizenspaits unterliegt das Pulver einer Scherung, 
Verdichtung und intensiven Erhitzung und tritt aus den Walzen als kontinu- 
ierliches Band, kontinuierliche Folie oder kontinuierliche Platte aus. Die 
Dicke hangt ab von dem Abstand zwischen den Walzen, der durch eine 
Abstandsscheibe eingestellt wird, von deni Reibungskoef fizienten des Pul- 
vers gegen die Walzenoberf iachen und von der Rate der Pulver zuftthrung, die 
durch die horizontale Schnecke erreicht wird. 

Die entstehende Folie kann, wenn sie aus Teilchen aus rostfreiem Stahl 
zusammengesetzt ist, aufcerst flexibel sein, wenn die Metallteilchen 
kugelformig sind und das Bindemittelharz in einem Anteil von etwa 5 bis 
8 Gew.-% vorhanden ist. Eine steife Folie kann hergestellt werden unter 
Verwendung f einer metallischer Teilchen, die nicht kugelformig sind und 
durch Verwendung eines Gehaltes von Bindemittelharz von etwa 3 bis 
5 Gew.-%. Wenn Folien aus rostfreiem Stahl durch Walzenverdichtung geformt 
werden, sind Additive fUr die Pulvermischung im ailgemeinen nicht 
erforderlich oder wttnschenswert . Das Ziel des Verfahrens ist es, eine 
verfestigte Folie herzustellen, ohne Bindemittel oder Additive, die die 
gleichmaaige Verfestigung der Struktur wesentlich behindern. Auflerdem 
k5nnen Additive die Eigenschaf ten der Folie aus rostfreiem Stahl negativ 
beeinflussen, sobald sie bei erhohten Temperaturen gesintert wird, um das 
Bindemittel zu entfernen und die Teilchen aus rostfreiem Stahl durch 
direkte Diffusion zu verbinden. 

Die Folien aus dem mit dem CWM- und SPB-Verfahren erzeugten Produkt, 
wenn das Verfahren an einem HeiAwalzenverdichter durchgefuhrt wird, konnen 
sehr dUnn und gleichmaMg sein. Die unten angegebenen Beispiele 
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beschreiben Pilotdurchlaufe dieses Verfahrens, bei denen Folien aus Pulver 
aus rostfreiem Stahl hergestellt wurden, die nur 100 urn dick waren 
(ungefahr 8 Teilchen breit) , gleichformig und ohne Nadellocher. Folien, 
die nur zwei Teilchen dick sind, konnen routinemaftig hergestellt werden 
und haben eine Gleichmaftigkeit mit einer Varianz von 15 %, gemessen mit 
Wasserporometrie. Folien mit einer Dicke von 10 bis 12 Teilchen sind 
ublicherweise gleichmaftig mit einer Varianz von 3 %. Solche Folien, die 
jeweils eine andere Formuiierung der Teilchen aus rostfreiem Stahl haben, 
konnen spater kombiniert werden, urn eine Struktur mit abgestufter Dichte 
zu bilden, die mehrere Schichten aus rostfreiem Stahl umfafit, die von grob 
bis fein variieren. Solche Folien konnen auf einer maftig beheizten 
Kalanderwalze zu einer einzigen dicken Folie oder Platte vereinigt werden, 
die anschliefiend gesintert werden kann, urn eine Struktur zu erzeugen mit 
einer im wesentlichen abgestuften Porendichte und einera potentiell hohen 
Staubaufnahmevermogen, wenn sie als poroses Filtrationsmedium verwendet 
wird. Wahrend des Kaianderns konnen die Folien vereinigt werden rait einem 
Drahtnetztrager, urn Strukturfestigkeit, Unter s tut zung und Steifheit zu 
liefern. 

Dunne Folien aus mit CWM immobilisiertem rostfreiem Stahl kbnnen 
gesintert werden, urn Filtrationsmedien herzustellen. Alternativ kann, wie 
es der Fall bei den meisten unter Verwendung des CWM-Verfahrens 
hergestellten Produkten ist, dafi Bindemittelharz als funktioneller Teil 
der Struktur bleiben. Zum Beispiel konnen metallische oder kohlenstoff- 
haltige Teilchen innerhalb der diinnen Folien immobilisiert werden unter 
Verwendung von hydrophoben Bindemittelteilchen, die unter Verwendung des 
CWM-Verfahrens in eine Polymerbahn oder Polymerfasern umgewandelt werden - 
Solche Strukturen, die aus metailischen Teilchen zusammengesetzt sind, die 
innerhalb einer Matrix aus hydrophoben Bahnen oder Fasern immobilisiert 
sind, konnen als Batterieelektroden, Membranen oder katalytische Ober- 
flachen verwendet werden. 

Hochpordse Folien aus pulverfdrmigem Metall konnen unter Verwendung 
des hier beschriebenen Verfahrens hergestellt werden. In einigen Fallen 
kdnnen die Folien aus pulverfdrmigem Metall nur zwei Teilchen diinn sein, 
so daB man nach dem Sintern in einem Ofen mit kontrollierter Atmosphare 
tatsachlich die Struktur sehen kann, wenn sie nahe ans Auge gehalten wird. 
In anderen Fallen kdnnen die Folien eine PorengroBe von weniger als 1 pm 
haben und konnen nur 100 diinn sein. In anderen Fallen kann die 
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Biegsamkeit der Folie verfaessert werden durch Zugabe von Metallfasern. 
Wegen der physikalischen Bedingungen, die in einem Walzenverdichter 
vorliegen, werden die Metallfasern in der Folie untergetaucht und die 
Oberflachen sind vollstandig aus gleichmaftigen Fasern aus pulverformigem 
Metall zusammengesetzt, wobei der Metalldraht an der Oberfiache der Folie 
nicht sichtbar ist. 

Das entstehende "grtine" Material kann zwischen Schichten aus Keramik 
gestapelt werden und in einem Wasserstof fofen bei erhohter Temperatur 
gesintert werden, um gesinterte Metallfolien herzustellen. Mehr als ein 
Bindemittel kann verwendet werden, um eine zweistufige Verdampfung der 
Bindemittel innerhalb des Vorheizbereiches des Tunnelofens zu verursachen. 
Auf diese Weise kann das Bindemittel in Stufen verdampft werden, um eine 
zu schnelle Entwicklung von Bindemitteldampf en zu verhindern, die die 
Struktur des metallischen Materials zerstoren kdnnen. In einigen Fallen 
kann die Dicke einer Folie aus waizenverdichtetem gepulvertem Metall 
weiter vermindert werden durch Zugabe eines festen Gleitmittels, z.B. 
Lithiumstearat oder Stearinsaure, zu der Pulverformulierung. Jedoch neigen 
solche Zugaben dazu, die Festigkeit der entstehenden Folie zu vermindern. 

Da die ' Folien aus Material, das mit dem CWM- und FPB-Verf ahren 
hergestellt wurde, einfach hergestellt werden, indem eine Pulvermischung 
durch beheizte Walzen durchlauft, ist die Wirtschaftlichkeit bei der Pro- 
duktion diinner und gleichmafiiger Folien aus solchen Materialien sehr 
giinstig. Aulierdem wird fur solche diinnen Folien ein Minimum des teuren 
Rohmaterials verwendet und es erfolgt nur ein geringer Druckabfall, weil 
sie so extrem dlinn und gleichmafiig sind. Da sie so dUnn sind, konnen 
mehrere Schichten vereinigt werden, um m&ftig dicke Folien zu bilden, die 
eine aufierst wiinschenswerte Variation der . Porengro&e in die Tiefe haben. 
Beispiele fur die Walzenverdichtung sind unten angegeben. In der Praxis 
kdnnen Folien aus dUnnem rostfreiem Stahl in Raten von etwa 46 cm 
(1,5 FuA) pro Sekunde hergestellt werden, sodaft grofie Mengen eines solchen 
Materials an einem gegebenen Produktionstag geliefert werden. 

F. Mdgliche Verwendung der Produkte 
Materialien, die mit CWM- und FPB-Verarbeitung erzeugt wurden, sind 
geeignet fiir eine grolie Vielzahl von Anwendungen einschliefilich: 
Herstellung von geformten Teilen aus rostfreiem Stahl, die bei hohen 
Temperaturen bearbeitet werden konnen, um komplexe, porose oder nicht 
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porbse Metallteile zu bilden; Hersteliung von Filtrationsstrukturen, die 
Mischungen aus Bindemittelfasern Oder -bahnen und Grundmateriaifasern oder 
-teilchen enthalten, und Bildung von Strukturen mit abgestufter 
Porendichte; Hersteliung von Sorbensstrukturen, wie geformten, extrudier- 
ten oder auf der Walze verdichteten Formen von pulverfbrmigen und kbrnigen 
Aktivkohlen, Silicageltrockenmitteln, aktivierten Aluminiumoxiden, 
Ionenaus.tauschharzen und Mischungen verschiedener Sorbensteilchen; 
Hersteliung von porbsen metallischen Hohlfasern als Membrantrager, metal- 
lischen flachen Folienmembrantrager und anderen porbsen metallischen 
Strukturen fur die Formung von Polymermembranen, verschiedenen porbsen 
Metallfiltrationsstrukturen und Strukturen, die ais Sprinkler, 
Schalldampfer oder Lager nutzlich sind und fur andere Anwendungen, die 
porbse metallische Strukturen erfordern; Hersteliung von Faserstrukturen 
fur Filtrationsanwendungen; Hersteliung von Faser- und 

Teilchenverbundmaterialien zur Verwendung als Baumaterialien, z.B. 
immobilisierter Sand mit den physikalischen Eigenschaf ten einer harten 
Folie aus Kunststoff, . der geeignet ist als Verbundplatte, oder 
immobilisierte Sagespane, die zu harten und dauerhaften Struktur formen 
umgebildet werden, die fur Konstruktions anwendungen geeignet sind; 
Hersteliung von Schleifmitteln, die als Folien, Blbcke und dicke 
Strukturen immobilisiert werden, zur Verwendung fUr Schleif- und 
Mahlanwendungen, in Industrie, Haushalt und im Handel oder Hersteliung von 
Mischungen von Metallpulver und Schleifmittelteilchen, die kombiniert, und 
immobilisiert werden und dann gesintert werden, urn metallgebundene 
Schleifmittei zu bilden; Hersteliung von kontinuierlichen, nahtfreien 
porbsen Rbhren aus mineralischen oder metallischen Materialien zur 
Verwendung bei der Bewasserung, insbesondere der Tropfbewasserung und 
Hersteliung von geformten und extrudierten keramischen Grunkbrpern unter 
Verwendung eines Hochgeschwindigkeitsverfahrens, das ein gleichmaftiges und 
zuverlassiges Brennen zulafit. 

Viele andere Anwendungen und potentielle Produkte kbnnen in Betracht 
gezogen werden unter Verwendung der CWM- und FPB-Technologie . 

Pulver und Staube, die oft gefahrlich sind, z.B. Lithiumhydroxid, das 
in Atemkreislaufen verwendet wird, kann zu porbsen Materialblbcken 
immobilisiert werden, die keine potentiell toxischen Teilchen mehr 
abgeben. 
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Die CWM- und FPB-Technologie ist einzigartig in ihrer Geschwindigkeit 
und Vielseitigkeit . Es ist oft moglich, immobilisierte Strukturen in 
wesentlich weniger als einer Sekunde innerhalb praktisch jeder Matrix 
herzusteilen. Die Geschwindigkeit des Verfahrens lafit eine Hochge- 
schwindigkeitshersteilung von dunnen Foiien ais immobilisierten Teilchen 
oder Fasern zu. Aufcerdem wurde gezeigt, daft das CWM- und FPB-Verf ahren das 
Verfaulen empf indiicher Sorbensteilchen vermeidet und bei ausreichend 
niedrigen Temperaturen durchgefUhrt werden kann, um die Verarbeitung von 
warmeempf indlichen Materiaiien zuzulassen. 

VII 

Beispiele 

Eine grofte Vielzahi von Strukturen wurden hergestelit unter Verwendung von 
Formprefi-, Extrusions- und Walzenverdichtungsverf ahren. In raehreren Fallen 
wurden Formulierungen entwickelt fur Spritzguftanwendungen. In der ganzen 
Beschreibung beziehen sich alle Teile und Gewichtsprozentangaben auf das 
Gewicht der Gesamtzusammensetzung und alle Temperaturen sind in °C, wenn 
nicht anders angegeben. 

A. Forrapressen von Pulver aus. rostfreiem Stahl 

Beispiel i 
Eine Mischung von 95,2 % rostfreiem Legierungsstahl 410 (P410L-20) mit 
einer mittleren Teilchengrofie von 12 pm (geliefert von Araetek, Powdered 
Metals Division, Eighty-Four, Pennsylvania) wurde mit 4,8 Gew.-% FE532 
Ethylen-Vinylacetat-(EVA) -Copolymer (Warenzeichen ,, Microthene ,, f ein 
eingetragenes Warenzeichen von U.S.I. Chemicals, Inc.) vermischt. 
Letzteres war das Bindemittelharz und ersteres waren die Grundmaterial- 
teilchen. Die zwei Pulver wurden vereinigt und sorgfaltig mit der Hand 
vermischt, um eine aufierst gleichmaiiige Mischung herzusteilen. Die 
Pulvermischung wurde dann in eine zylindrische FormpreBdiise mit einem 
Durchmesser von 1,3 cm (0,5 inch), die in einem Of en mit naturlicher 
Luftumwalzung auf eine Temperatur von ungefahr 210°C vorgeheizt worden 
war, gebracht. Eine Menge der Mischung wurde in die Form gegeben und 
schnell auf einen Druck von 551,6 bar (8.000 psi) verdichtet. Das in der 
Form gebildete Pellet wurde sofort ausgestofien und abkuhlen gelassen. Es 
wurde gefunden, dali das entstehende Pellet eine maliige Festigkeit und 
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einen ma&igen Umwandlungsgrad von Bindemittelharz in eine kontinuierliche 
Form zeigte. Das Formpreftverfahren ist im allgemeinen fiir alle Pulver- 
mischungen gieich, wenn ein gegebenes Bindemittelharzteilchen verwendet 
wird. Jedoch konnen Variationen in Temperatur und Druclc verwendet werden, 
um Veranderungen im AusmaA und Character der kontinuierlichen 
Bindemittelharzstruktur, die gebildet wird, der Lange und dera Durchmesser 
der Fasern, die gebildet werden, wenn die vervollstandigte Struktur einer 
Beiastung ausgesetzt wird, und den Zug-, Verdichtungs- und eiastischen 
Eigenschaften des Endproduktes zu erzeugen. 

Dieses Verfahren wurde wiederholt unter Verwendung einer Vielzahl von 
pulverfbrraigen Materiaiien aus rostfreiem Stahl der Legierungen 304, 316 
und 410 mit Maschengrofcen von bis zu 100 Mesh. Die Formen schlossen eine 
Hohlzylinderformdiise ein, um geformte Zylinder (Rohre mit kurzer Lange) 
mit einer Wanddicke von 1,2 mm und einer ausgezeichneten Festigkeit zu 
formen, ebenso wie Formen mit anderen Durchmessern und Formen. Die in 
diesen Formen erzeugten Grtinteile wurden in einem ublichen Wasserstoff ofen 
gesintert, um porose oder voildichte Materiaiien herzusteilen. 

Beispiel 2 

Eine Mischung, die aus 90,9 % Pulver aus rostfreiem Stahl P410L-20 
zusammen mit 9,1 Gew.-% FE532 EVA bestand, wurde in einem Pre&werkzeug 
geprefit, wie in Beispiel 1 beschrieben, mit 551,6 bar (8.000 psi) und 
210°C. Das entstehende Pellet war aufiergewdhnlich fest und kautschukartig, 
hatte eine hohe Zugfestigkeit und das Bindemittelharz schien fast 
vollstandig in eine kontinuierliche Polymerbahn umgewandelt zu sein. 

Wie in den folgenden Vergleichsbeispielen 3, 4 und 5 gezeigt, erzeugen 
Bindemittelgehalte von etwa 3 % oder weniger kein befriedigendes Produkt. 

Vergleichsbeispiel 3 
Eine Mischung, die aus 99 % rostfreiem Stahlpulver P410L-20 und 1 % 
FE532 EVA bestand, wurde, wie in Beispiel 1 beschrieben, verarbeitet bei 
551,6 bar (8.000 psi) und 210°C. Das entstehende Pellet war weich und 
zerbrockeind und zerkrumelte leicht. 



- 46 - 



Vergleichsbeispiel 4 
Sine Mischung, die aus 98 % rostfreiem Stahlpulver P410L-20 und 2 % 
FE532 SVA bestand, wurde, wie in Beispiel 1 beschrieben, bei 551,6 bar 
(8.000 psi) und 210°C verarbeitet. Das entstehende Pellet war weich und 
zerbrockelnd und zerkrilmelte leicht. 

Vergleichsbeispiel 5 
Sine Mischung, die aus 97 % rostfreiem Stahlpulver P410L-20 und 3 % 
FE532 EVA bestand, wurde, wie in Beispiel 1 beschrieben, bei 551,6 bar 
(8.000 psi) und 210°C verarbeitet. Das entstehende Pellet war weich und 
zerbrockelnd und zerkriimelte leicht. 

Beispiel 6 
Eine Mischung wurde formuliert, die aus 89,4 Gew.-% P410L-20, 
3,6 Gew.-% FE532 und 7 Gew.-% Polyethylenglykol 600 MW (PEG 600) bestand. 
Die erzeugten Pellets, die, wie in Beispiel 1 beschrieben, bei 551,6 bar 
(8.000 psi) und 210°C hergestellt worden waren, enthielten eine 
kontinuierliche Polymerstruktur, es fehlte ihnen aber an Festigkeit. 

Beispiel 7 
Eine Mischung wurde formuliert, die aus 86,5 Gew.-% P410L-2G gemischt 
mit 6,5 Gew.-% FE532 und 7 Gew.-% PEG 600 bestand. Die entstehenden 
Pellets, die wie in Beispiel 1 beschrieben bei 551,6 bar (8.000 psi) und 
210°C hergestellt worden waren, enthielten im wesentlichen eine 
kontinuierliche Polymerstruktur und waren aufterordentlich fest und 
kautschukartig . 

Beispiel 8 
Eine Mischung wurde formuliert, die aus 84,5 % P410L-20 vermischt mit 
6,4 % FE532 und 9,1 Gew.-% PEG 600 Polyethylenglykol 600 MW bestand. Die 
entstehenden Pellets, die wie im Beispiel 1 beschrieben bei 551,6 bar 
(8.000 psi) und 210°C hergestellt worden waren, waren Uberwiegend in eine 
kontinuierliche Struktur umgewandelt, sehr fest und kautschukartig und 
f lessen durch eine kleine Offnung in einer Art und Weise, die sie zur 
Verwendung fur Spritzguftanwendungen geeignet machte. 
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Beispiel 9 
Es wurde eine Mischung formuliert, die aus 82,7 % P410L-20, 6 f 25 % 
FE532 und 11,1 % PEG 600 bestand. Die entstehenden Pellets, die wie in 
Beispiel 1 beschrieben bei 551,6 bar (8.000 psi) und 210°C hergestellt 
wurden, waren in eine kontinuierliche Form ungewandelt, sehr fest und 
kautschukartig und flossen leicht durch eine kleine Offnung in einer 
solchen Weise, die sie zur Verwendung fUr Spritzgu&anwendungen sehr 
geeignet machte . 

3eispiell0 
Eine Mischung wurde formuliert, die aus 91,2 % P410L-20, 1,8 % FE532 
und 7 % PEG 600 bestand. Die entstehenden Pellets, die wie in Beispiel 1 
beschrieben bei 551,6 bar (8.000 psi) und 210°C hergestellt wurden, 
enthielten eine kontinuierliche Polymerstruktur, waren aber nicht fest. 

Beispiel 11 
Pellets, die in Beispiel 2 hergestellt wurden, wurden mit einer 
Vielzahl von Duftstoffen getrankt, die in Alkohol und Losungsmitteln auf 
Wasserbasis formuliert wurden (z.B. Chioe-ParfUm, ARAMIS men Cologne, 
AZZORO men Cologne und dergleichen) . Die entstehenden Pellets wurden 
mehrere Wochen an der frischen Luft gelassen und behielten den Duftstoff 
iiber einen langeren Zeitraum. Dies zeigt, dafi der mikroporose Charakter 
der Pellets es zulafit, sie maglicherweise . fur die langsarae Abgabe 
flUchtiger Duftstoffe, Insektizide, Pheromone, Pharmazeutika und anderer 
Materialien zu verwenden. 

Beispiel 12 
Pellets, die wie in Beispiel 1 hergestellt wurden, wurden in einem 
Vakuumofen gesintert und untersucht. Die Dimensionen der Pellets 
(Durchmesser und Hdhe) waren urn 8 % vermindert und die metallurgischen 
Eigenschaften waren annehmbar. 

B. Formpressen von Silicagelen 
Beispiel 13 
Mischungen wurden hergestellt aus kornigem Silicagel (^2509 Sigma 
Chemical Company) , zusammen mit 8 % FE532 EVA, sowohl mit als auch ohne 
15 Gew.-% P410L-20 rostfreiem Stahl, der als Yera-rbeitungshilf smittel 
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diente (urn der Mischung eine verbesserte WSrmeUbertragung zu verraitteln) . 
Die entstehenden Mischungen wurden in eine Diise mit einem Durchmesser von 
0,5 inch (1,3 cm) gegeben und bei 551,6 bar (8.000 psi) Druck und 210°C 
verarbeitet. In beiden Fallen war das entstehende Material krumelig und 
bildete keine feste, sehr zugfeste Struktur. Das Erhohen des 
Bindemittelgehaltes auf 8,8 % fiihrte zu einem festeren, kautschukartigen 
Material mit einem mafiigen Urawandlungsgrad in eine kontinuierliche 
Polymerstruktur . 

Beispiel 14 
Es wurden Mischungen hergestellt aus kdrnigem Silicagel (#4883, Sigma 
Chemical Company) zusammen mit 8 Gew.-% FE532 EVA, 15 Gew.-% P410L-20 
rostfreiem Stahlpulver und einer Spur (ungef&hr 0,5 %) gebranntem 
Siliciumdioxid Cab-O-Sil. Das entstehende Pellet wurde, wie in Beispiel 13 
beschrieben, bei 551,6 bar (8 .000 psi) Druck und 210°C geformt, was ein 
festes und kautschukartiges Produkt mit einer kontinuierlichen Poly- 
merstruktur lieferte, die leicht durch angewendete Belastung in kleine 
Fasern umgewandelt werden konnte. Pellets, die unter Verwendung dieser 
Formulierung und dieser Verfahrensbedingungen hergestellt worden waren, 
wurden 30 Minuten lang in einen Ofen mit 210°C gestellt. Die Pellets, die 
aus dem Ofen genommen wurden, hatten ihre Zugfestigkeit vollstandig 
verloren, hatten die Farbe von hellgrau zu braun verandert, hatten einen 
leichten Geruch und zeigten keine kontinuierliche Struktur, als sie unter 
einem Mikroskop untersucht wurden, und lieferten keine Fasern, wenn sie 
einer Belastung ausgesetzt wurden. 

Beispiel 15 
Es wurde eine Mischung hergestellt aus kornigem Silicagel #4883 
zusammen mit 8 Gew.-% FN500 Polyethylen-Bindemittelpulver und 15 Gew.-% 
P410L-20 rostfreiem Stahlpulver. Sie wurde bei 551,6 bar (8.000 psi) Druck 
und 210°C, wie in Beispiel 13 beschrieben, geformt. Die entstehende Form 
war brUchig und klebrig, wahrend sie heili war, und schwer von der Form zu 
trennen. Das Weglassen des rostfreien Stahls fUhrte zu einem Produkt mit 
einer kontinuierlichen Bindemittelharz struktur, einem kautschukartigen 
Charakter, langen wellenartigen Fasern, die durch Belastung erzeugt 
wurden, einer ausgezeichneten Festigkeit und guten Formtrenneigenschaf ten. 
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Beispiel 16 
Es wurde eine Mischung hergestellt aus #4883 Silicagel zusammen mit 
9,3 % Polyethylenoxid (Union Carbide, Polyox WSR Qualitat, 5.000.000 MW) 
und, wie in Beispiel 13 beschrieben, bei 210°C und 551,6 bar (8.000 psi) 
(562,48 kg/cm 2 ) in dem Standard-Prefiwerkzeug mit 0,5 inch (1,3 cm) 
Durchmesser verarbeitet. Die Pellets erinnerten an weichen Sandstein und 
krumelten leicht. Eine zweite Mischung, die 16,8 % Polyethylenoxid 
enthielt, zeigte ahnliche Eigenschaften. Das Material wurde nur wenig in 
die kontinuierliche Form umgewandelt und die Pellets zersetzten sich 
schnell in deionisiertem Wasser. Pellets, die aus einer Mischung von 
Silicagel und 23 % Polyethylenoxid bei einer Tempera tur von 230 °C und 
einem maximalen Druck von ungefahr 689,5 bar (10.000 psi) hergestellt 
wurden, zeigten eine erhebiiche Dmwandlung in die kontinuierliche Form mit 
einer Mischung sowohl von grofien als auch von kleinen Fasern, die durch 
angewendete Belastung erzeugt wurden. Das Pellet war sehr fest und steif . 

C. Immobilisierte Ionenaustauschharze 
Beispiel 17 

Eine Reihe von Tests wurden durchgefuhrt mit einer Mischung von 
20 Gew.-% P410L-20 rostfreiem Stahl, 10 % FE532 EVA Bindemittelharz, wobei 
der Rest der Mischung aus IRA-64 pulverformigem Styrol-Divinylbenzol- 
Ionenaustauschharz bestand. Die Komponenten wurden sorgfaltig in der Masse 
vermischt unter Verwendung einer modif izierten Kugeimuhle, die au? einem 
umflochtenen Kunsts toff ballon mit 5 Gallonen, in dem 2 Satze von Staben 
aus rostfreiem Stahl mit Gewinde der Lange nach angeordnet waren und der 
mit mehreren Pfund zylindrischen Mahlkugeln aus Carborundum mit ungefahr 
2 r 5 cm (1 inch) Durchmesser und 2,5 cm (1 inch) H6he gefullt war. Es wurde 
gefunden, daA dieser modif izierte Mischer eine einzigartige Wirkung 
erzeugte, wobei der Aufprall der Mahlmedien auf die Stabe mit Gewinde ein 
Mischen unter hoher Scherung der gepulverten Inhaltsstof fe erzeugte und zu 
einer schnellen Deagglomerierung des Bindemittelharzes fuhrte. Ohne die 
Stahlstabe erzeugte die Kugeimuhle wenig Aufprall auf das Bindemittelharz 
und die Dispersion der Bindemittelaggregate wurde nicht erreicht. 

Die entstehende Mischung bestand aus pulverf drmigen Materialien, was 
ein Staubproblem lieferte, wenn sie zuerst dem Mischer zugegeben wurde. 
Als sie jedoch unter der Einwirkung der speziellen oben beschriebenen 
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Muhle vereinigt und vermischt wurden, hatte die entstehende Mischung eine 
wesentlich verminderte Staubeigenschaf t und konnte leichter gehandhabt 
we r den. 

Eine Reihe von Pellets wurden unter Verwendung dieser Mischung 
hergestellt, urn den Einflufl der Temperatur auf das CWM-Verf ahren zu 
untersuchen. Die Pellets wurden hergestellt bei Vorheiztemperaturen von 
200°C, 190°C, 185°C und 175°C. All diese Temperaturen liegen gut liber dera 
Schmelzpunlct des FE532 EVA Bindemittelharzes rait 110 °C und gut oberhalb 
den Temperaturen, die vorher iitt Stand der Technik fur die Verbindung von 
Teilchen empfohlen wurden. 

Es wurden Tests durchgefuhrt unter Verwendung der Forraprefiduse mit 
einem Durchmesser von 0,5 inch (1,3 cm) und bei einem angewendeten Druck 
von 551,6 bar (8.000 psi), die zeigten, daft Pellets, die bei 200°C 
hergestellt wurden, die kontinuierliche Polymerbahn in hoher Dichte 
enthielten. Pellets, die bei 190°C hergestellt wurden, zeigten eine ver- 
minderte Festigkeit, aber immer noch erhebliche Volumina an kontinuier- 
lichem Bindemittelharzmaterial. Pellets, die bei 185°C hergestellt wurden, 
hatten eine wesentlich verminderte Festigkeit und eine geringe Dichte an 
kontinuierlichem Material. Bei 170 °C zerkrumelten die gebildeten Pellets 
sofort und es gab keinen Hinweis auf eine kontinuierliche Polymers truktur . 
Es ist klar ersichtlich, da A Temperaturen, die gut oberhalb des 
Schmelzpunktes des Bindemittelharzes liegen, erforderlich sind, urn das 
CWM-Verfahren zu erreichen und die gewunschte kontinuierliche 
Bindemittelharzs truktur herzustellen. Solche Temperaturen liegen 
betrachtlich uber denen, die bisher von anderen Forschern verwendet 
wurden, ebenso wie die Drucke, die wahrend des CWM-Verf ahr ens verwendet 
we r den. 

Beispiel 18 
Es wurde eine Mischung hergestellt aus CG-400 Styrol-Divinylbenzol- 
Ionenaustauschharz mit quaternaren Ammoniumfunktionen (Rohm & Haas Co., 
Philadelphia, PA) , das aus einem feinen Pulver mit 100 bis 400 Mesh 
zusammengesetzt war, mit 17 Gew.~% FE532 EVA-Bindemittelharz . Es wurden 
Pellets hergestellt, wie in Beispiel 17 beschrieben, bei 551,6 bar 
(8.000 psi) und 210 °C. Die Pellets waren kautschukartig und das 
Bindemittel war im ganzen Pellet in eine kontinuierliche Phase, 
umgewandelt. 
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Ein Test wurde durchgefuhrt an einem formulierten Pulver, das aus 
8 Gew.-% FE532 EVA, 15 Gew.-% P410L-20 rostfreiem Stahlpulver zusam- 
mengesetzt war, wobei der Rest CG-400 Ionenaustauschharz war. Die Pellets 
wurden, wie in Beispiel 17 beschrieben, durch Formpressen bei 551,6 bar 
(8.000 psi) und bei verschiedenen Temperaturen hergestellt, urn die 
Moglichkeit zur Bildung einer kontinuierlichen Struktur bei geringen 
Temperaturen zu untersuchen. 

Bei 195°C waren die aus der obigen Formulierung hergestellten Pellets 
fest und steif, wobei das Bindemittel zum groftten Teii in die 
kontinuierliche Form umgewandelt war und sie waren stabil, wenn sie in 
Wasser eingetaucht wurden. 3ei 170°C waren die Pellets kautschukartig, 
hatten aber eine geringere Zugfestigkeit und waren wesentlich weniger 
umgewandelt. Bei 155 °C waren die Pellets schwach und zerkrumelten leicht 
und es war keine kontinuierliche Struktur zu beobachten. Versuche, Pellets 
bei 135°C zu formen, ftihrten zu einem Pulver ohne Kohasion. Die 
Pul vermis chung fiel aus der Form in vollstandig unverfestigter Form nach 
einem Pressen bei Drucken bis zu 551,6 bar (8.000 psi). Dies zeigt, dafi 
das CWM-Verfahren Temperaturen erfordert, die gut uber dem Schmelzpunkt 
des Bindemittelharzes liegen, wobei das Bindemittel bei einer Temperatur 
unter 135°C schmilzt, obwohl diese Temperaturen abhangig von den 
angewendeten Formulierungen variieren konnen. 

Eine Formulierung, die aus 15 % FE532 EVA, 8 % P410L-20 rostfreiem 
Stahl und dem Rest aus CG-400 Ionenaustauschharz bestand, wurde bei 
verschiedenen Vorheiztemperaturen und, wie in Beispiel 17 beschrieben, bei 
551,6 bar (8 .000 psi) in der FormpreAduse mit 1,3 cm (0,5 inch) 
Durchmesser verarbeitet. Die Ergebnisse waren ein annehmbarer 
Umwandlungsgrad bei 180 °C und uberhaupt keine Umwandlung bei 155 "C. Bei 
letzterer Temperatur verfestigte sich das Pulver Uberhaupt nicht. 

Beispiel 19 
Eine Probe aus Dowex 50WX8 Styrol-Divinylbenzol-Ionenaustauschharz mit 
Sulfonsaurefunktionen mit einer TeilchengrSfce von 200 bis 400 Mesh (Dow 
Chemical, Midland, Michigan) wurde eine Stunde bei 80 °C getrocknet und 
dann mit 17 Gew.-% FE532 EVA-Bindemittel vermischt. Die entstehende 
Mischung wurde, wie in Beispiel 17 beschrieben, unter Verwendung der Form- 
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preBdiise mit 1,3 cm (0,5 inch) Durchmesser bei 551,6 bar (6 .000 psi) Druck 
und einem Vorheizen auf 210°C verarbeitet, um ein Pellet herzustellen, das 
im wesentlichen umgewandelt war und eine harte kautschukartige Konsistenz 
hatte . 

Beispiei 20 
Ss wurde eine zweite Mischung hergestellt, die aus 8,8 % FE532 EVA- 
Binderaittelharz, 8,8 % P410L-20 rostfreiem Stahlpulver und dem Rest 50WX8- 
ionenaustauschharz bestand. Es wurden Pellets hergestellt, wie in Beispiei 
17 beschrieben, bei 551,6 bar (8.000 psi) und einem Vorheizen auf 210°C, 
die extrem fest und stark umgewandelt waren. Das Erhohen des Gehalts an 
rostfreiem Stahl in dieser Formulierung auf 15 Gew.-% erhohte den 
Omwandlungsgrad und die Festigkeit des entstehenden Pellets weiter. 

Beispiei 21 

Eine Mischung aus IRP-64 gepulvertem makrovernetztem Styrol- 
Divinylbenzol-Ionenaustauschharz mit Carbonsaurefunktionen mit 8 Gew.-% 
FE532 EVA. Bindemitteiharz und 12 % SW-10, geschnittenen Cellulosefasern 
(Manville Sales Corporation, Denver, Colorado) wurde, wie in Beispiei 17 
beschrieben, durch Vorheizen auf 210°C und bei einem Druck von 551,6 bar 
(8.000 psi) in der Formprefiduse mit 1,3 cm (0,5 inch) Durchmesser 
verarbeitet. Die entstehenden Pellets waren sehr fest, quollen aber, wenn 
sie in Wasser eingetaucht wurden, langsam, zeigten einen Verlust der 
Zugfestigkeit und zerbrachen teilweise. 

Eine zweite Formulierung, die aus 8 Gew.-% FE532 EVA und 17,5 % SW-10 
Cellulosefasern und dem Rest IRP-64 gepulvertem Ionenaustauschharz 
bestand, die, wie in Beispiei 17 beschrieben, durch Vorerwarmen auf 210°C 
und bei einem Druck von 551,6 bar (8.000 psi) verarbeitet wurde, lieferte 
eine Reihe von Pellets, die wesentlich fester waren, intakt blieben und 
ihre Zugfestigkeit behielten, wenn sie langere Zeit in deionisiertes Was- 
ser eingetaucht wurden. 

Beispiei 22 
IRA-64 gepulvertes Ionenaustauschharz wurde mit 10 % geschnittenen 
Acrylfasern und 10 % FE532 EVA Bindemitteiharz vereinigt und, wie in 
Beispiei 17 beschrieben, bei 551,6 bar (8.000 psi) und 210°C verarbeitet, 
um extrem feste Pellets herzustellen, die, wenn sie langere Zeit in 
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deionisiertes Wasser eingetaucht wurden, stabil waren. Acrylfasern werden 
als besser unterstiitzende Fasern angesehen, als Cellulosefasern, da ihre 
Struktur weniger quillt. Diese Pellets waren auAerst pords und schienen 
eine annehrabare Kombination aus Ionenaustausch- und Filtrations -Medium zu 
sein. 

D. Geformte Formulierungen aus Diatoraeenerde 
Beispiel 23 

Proben aus sehr feinen bis groben Qualitaten von Diatomeenerde wurden 
von Manville Sales Corporation (Fibers and Minerals Division, Denver, 
Colorado) erhalten. Diese schlossen die Celitearten 500 f 501, 512, 545 und 
577 ein. Pellets, die wie in 3eispiel 17 beschrieben bei 210°C und 
551,6 bar (8.000 psi) in der FormpreSdtise mit 1,3 cm (0,5 inch) Durch- 
messer hergestellt wurden, zeigten nur eine begrenzte Festigkeit, wenn sie 
als direkte Mischungen von Diatomeenerde und FE532 EVA bei Konzentrationen 
bis zu 40 Gew.-% formuliert wurden. Die Hauptursache des begrenzten 
Erfolges dieser Formulierungen schien die unvollstandige Verteilung des 
Bindemittelharzes in der Diatomeenerde zu sein. 

Eine erweiterte Reihe von Tests wurde durchgefuhrt mit Celite 512 
vermischt mit FE532 EVA Bindemittelharz in einem Behalter, der heftig mit 
Caborundum-Mahlkugeln bewegt wurde. Die Formulierungen wurden verandert 
durch Erhohen der Mengen von gebranntem Siliciumdioxid Cab-O-Sil. Eine 
Formulierung aus Celite 512, die 25 % FE532 EVA und 4 % gebranntes 
Siliciumdioxid enthielt, zeigte eine extreme Festigkeit, einen hohen 
Umwandlungsgrad und eine gute NaBf estigkeit . 

Eine grobe Qualitat von Diatomeenerde, * Celite 545, wurde mit 
steigenden Mengen von FE532 EVA Bindemittel und gebranntem Siliciumdioxid 
vermischt. Eine Formulierung dieses Materials mit 8 % FE532 EVA und 4 % 
gebranntem Siliciumdioxid, verarbeitet, wie in Beispiel 17 beschrieben, 
bei 551,6 bar (8.000 psi) und 210°C, zeigte die gewUnschten physikalischen 
Eigenschaften bezUglich Festigkeit, Steifigkeit und Naflfestigkeit . Die 
grobe Qualitat von Celite erforderte wesentlich weniger Bindemittelharz, 
um eine erfolgreiche Formulierung zu formen. 
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Beispiel 24 
Celite 545 wurde mit 10 Gew.-% geschnittenen Acrylfasern (geliefert 
von Cuno, Incorporated, Meriden, CT) und 10 Gew.-% FE532 EVA 
Bindemittelharzpulver vereinigt. Die Mischung wurde 3 Minuten in einer 
Hochleistungs-Trockenzerkleinerungsmiihle verarbeitet, urn eine faserformige 
Masse mit gebundenem pulverformigem Material herzustellen. Obwohl die 
Komponenten nicht sehr gleichformig erschienen, als sie auf diese Weise 
verarbeitet wurden, konnten sie, wie in Beispiel 17 beschrieben, bei 210°C 
und 551,6 bar {8.000 psi) Druck in der Standard- Formpreftduse mit 1,3 cm 
(0,5 inch) verarbeitet werden, urn Pellets mit extrem hoher Festigkeit 
herzustellen. Die Pellets waren aufcerst pords und behielten ihre 
Festigkeit, sogar, wenn sie mehrere Wochen iang in deionisiertes Wasser 
eingetaucht wurden. Sehr dunne Strukturen konnten aus dieser Formulierung 
erzeugt werden und eine dunne, flache Folie des Materials scheint ein 
ausgezeichnetes Filtrationsmedium zu sein. Es wurde gefunden, dafi 
Acrylfasern in Wasser nur gering quellen und ein viel stabileres Filtra- 
tionsmedium liefern, als Medien auf Basis von Cellulosef asern. Auiierdem 
ist die Acrylfaser eine billige und geeignete Quelle far Fasern mit 
Industriequalitat, die fUr Filtrationsanwendungen geeignet sind. Die obige 
Formulierung erzeugt ein Medium, das eine geschatzte Filtrationsleistung 
bis zu 1 um liefern kann, wenn es mit einer Wanddicke von 1 mm hergestellt 
wird. 

E . Schleifmittelstrukturen 
Beispiel 25 
Eine Mischung aus feinen Glasperlen mit 100 bis 170 Mesh wurde mit 
20 Gew.-% FE532 EVA Bindemittelharz vereinigt und, wie in Beispiel 17 
beschrieben, bei 210°C und 551,6 bar (8.000 psi) verarbeitet/ urn eine 
extrem zahe und kautschukartige Schleifmittelstruktur herzustellen, die 
wirksam war bei Schmirgelversuchen an Holz, Acryl und Aluminiumraetall. 
Eine ahnliche Mischung, die 10 % FE532 EVA Bindemittelharz enthielt, war 
auch eine wirksame Schleifmittelstruktur, zeigte aber eine etwas geringere 
Festigkeit. Beide wurden als annehmbare feine Schleifmittelstrukturen 
bewertet, die auf eine Polyesterfolie beschichtet werden konnten und in 
einen Schwingschleifer montiert werden konnten. Die Strukturen werden 
langsam wahrend der Verwendung abgetragen, um darunterliegende Schichten 
mit zusatzlichem Schleifmittel freizulegen. Somit ist ihre Betriebsdauer 
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ziemlich lang. Auflerdem schwingt die flexible Struktur in einem 
Schwingschleifer um angesammelte Schneidabfalle zu verschieben. Diese 
wandern zur Kante des Kissens, wo sie ausgeworfen werden. Zusatzliche For- 
mulierungen zeigten, daft rait 10 bis 20 % FE532 EVA annehmbare Schleif- 
systeme erzeugt werden. Ein Binderaittelharz mit hoherem Schmelzpunkt ware 
jedoch fur ein kommerzielles Produkt wtinschenswert. Aufierdem konnen 
Additive, wie gebranntes Siliciumdioxid eine Verringerung der 
erforderlichen Menge an Binderaittelharz zulassen, wobei .gleichzeitig ein 
etwas weniger kautschukartiges Material rait einer verbesserten Ab- 
riebbestandigkeit erzeugt wird, 

Beispiel 26 
Schleifstrukturen wurden hergestellt aus Mischungen von 40 % kornigera 
Schleifmittel (Siliciumcarbid) , 40 % kugelformigen Glasperlen, 10 % FE532 
EVA Binderaittelharz, 10 % SW-10 Celiulosef asern und 1 % gebranntera 
Siliciumdioxid Cab-O-Sil. Die Verf ahrensbedingungen waren 210°C bei 
551,6 bar (8.000 psi) Druck in der Formpreftdiise rait 1,3 cm (0,5 inch) 
Durchmesser, wie in Beispiel 17 beschrieben. Formulierungen ohne gebrann- 
tes Siliciumdioxid zeigten eine schlechte Verteilung des Bindemittelharzes 
und eine extrera schlechte Umwandlung. Die entstehenden Schleifstrukturen 
konnten geharteten Stahl schnell polieren und zeigten eine ausgezeichnete 
Leistung bei Rost- und Zunder-Entfernungstests . Die Leistung war ungefahr 
gleich wie die, die von grobera iiblichem Schmirgelpapier geliefert wird. 

F. Verbundraaterial enthaltend polymeres Ionenabsorptionsharz 

Beispiel 27 
Zwei Proben aus polymerera technischem thermoplastischen Harz rait 
unbekannter Zusararaensetzung, das als "Polyketon" bezeichnet wird, wurden 
von Shell Chemical Company, Houston, Texas geliefert* Eine Probe, 
bezeichnet mit 15917-142-000, bestand aus einem sehr feinen Pulver, 
wahrend die zweite Probe, bezeichnet als 15917-142-023, aus einem 
feinkarnigen Material bestand- Es war erwunscht, eine Struktur aus diesen 
Proben herzustellen, die im wesentlichen mikropor6s sein sollte. Es wurde 
berichtet, daft ein vorhergehender Hinweis gezeigt hatte, daft solche Pulver 
die Fahigkeit haben, £onen zu komplexieren und Ionen aus Wasser zu entfer- 
nen. Da die Komplexierungsreaktion kein Ubliches Ionenaustauschverfahren 
ist, sondern das Einfangen des Ions an einem nicht geladenen Basispolymer 
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beinhaltet, werden sowohl das Ion, das direkt komplexiert wird, als auch 
das Gegenion eingefangen, um die Ladungsneutralitat auf rechtzuerhaiten . 
Mit anderen Worten wird mit einem einzigen Harz sowohl die Entfernung von 
Kationen als auch Anionen durchgeftihrt . 

Aufcerdem ist die Komplexierungsreaktion energetisch weniger begunstigt 
als die starkere lonenaustauschreaktion. Daher wird angenoramen, daft die 
Komplexierung der eingefangenen Ionen wesentlich durch eine Veranderung 
der Tempera tur beeinfluftt wird. Die Adsorption ist aufierst wirksam bei 
Raumtemperatur, aber es gibt eine erhebliche Desorption der adsorbierten 
Ionen bei erhohter Temperatur. Ein solches Material kann in einem 
Ionenaustausch-Temperatur- Schwing-Adsorptions- (TSA) -Zyklus verwendet 
werden, um eine kontinuierliche Deionisierung von Betriebswasser zu 
erreichen. Da die Desorption der eingefangenen Ionen durch den Durchgang 
von erhitztem Wasser durch das verbrauchte Harz erreicht wird, kann 
tatsachlich die potentielle Wirtschaftlichkeit des Verfahrens wesentlich 
besser sein, als es unter Verwendung Ublicher lonenaustauschharze mit 
Saure- und Base-Desorptionszyklen mdglich ist. 

Das Problem bei dem vorliegenden Polyketonharz besteht darin, daA es 
nur als feines Pulver oder feinkdrniges Material erhaitlich ist mit einer 
zu feinen Grofie, um in einem ubiichen Wasserreinigungssystem mit tief 
axial flieftendem Wasser verwendet zu werden. Das Polymer ist auch nicht 
poros und die Komplexierungsreaktion findet nur an der Oberfiache des Har- 
zes statt und nicht innerhalb von Mikro- und Mesoporen innerhalb der 
Harzteilchen. Somit ist ein fein verteiltes Harzpulver stark bevorzugt fur 
ein Ionenkomplexierungsverfahren. Aufterdem ist ein Mittel zur Formung des 
Pulvers zu einer gleichma&igen und relativ dtinnen Struktur erforderlich, 
um das Ionenkomplexierungsverfahren mit einem angemessen geringen 
Druckabfall durchzufuhren. Sine mikroporose Struktur, die das 
vorgeschlagene Komplexierungsharz enthait, ist daher erforderlich. 

Das 15917-142-000-Pulver wurde in einem Hochleistungs-Trockenzer- 
kleinerungsmischer 3 Minuten lang mit 10 Gew.-% geschnittenen Acrylfasern 
und 10 Gew.-% FE532 EVA Bindemittelharz vermischt. Das entstehende Mate- 
rial war ziemlich gleichmaftig und erzeugte, als es, wie in Beispiel 17 
beschrieben, bei 210°C und 551,6 bar (8.000 psi) Druck verarbeitet wurde, 
ein Pellet, das fest und pores war und seine Integritat behielt, wenn es 
langere Zeit in Wasser eingetaucht wurde. 
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Eine identische Formulierung auf Basis des kornigen Polyketonmaterials 
15917-142-023, das unter identischen Bedingungen verarbeitet wurde, ftthrte 
zu Pellets, die auliergewohnlich fest und porSs waren und mehrere Wochen in 
deionisiertem Wasser vollstandig intakt blieben. Beide Proben des 
Polyketons konnten in einen Faserverbund eingearbeitet werden, urn ein 
Medium zu liefern, das fUr die Herstellung von Ionenadsorptionspatronen 
geeignet erscheint. 

Beispiel 28 
Polyketon-Kunststoffharz 15917-142-023 wurde mit 10 Gew.-% P410L-20 
rostfreiem Stahlpulver und 10 % FE532 EVA Bindemittelharz vermischt und, 
wie in Beispiel 17 beschrieben, bei 210°C und 551,6 bar (8.000 psi) Druck 
verarbeitet, urn feste, porose Pellets herzustellen, die stabil waren, wenn 
sie langere Zeit in deionisiertes Wasser eingetaucht wurden. Die 
Verarbeitung von 15917-142-023 allein bei diesen Bedingungen fuhrte zu 
Pellets ohne Kohasion oder Festigkeit, die sofort zerkrumelten. Die 
Verarbeitung von 15917-142-023 mit 5 % FE532 EVA Bindemittelharz unter den 
gleichen Bedingungen erzeugte. auch ein schwaches Pellet mit ungentigender 
Festigkeit. Nachfolgende Versuche mit einer Formulierung aus 15917-142- 
023, die 10 % P410L-20 rostfreies Stahlpulver, 10 % FE532 EVA 
Bindemittelharz und 10 % 15917-142-000 pulverf ormigen Polyketonkunststof f 
enthielt, zeigten, dafi solche Pellets wesentliche Mengen des extrem feinen 
Pulvers beinhalten konnten, ohne einen wesentlichen Verlust an Festigkeit, 
obwohl die Porositat wesentlich vermindert ist. 

G. Immobilisierung von Aktivkohie 
Beispiel 29 
Eine Probe von Aktivkohie mit 12x30 Mesh aus Kokosnuiischale (Westates 
Carbon) wurde mit 5 % FE532 EVA Bindemittelharz vermischt und, wie in 
Beispiel 17 beschrieben, bei 210 °C (30 Sekunden Vorerhitzung) und 
103,42 bar (1.500 psi) Druck, der auf die Formpreflduse mit 0,5 inch 
(1,3 cm) Durchmesser ausgeubt wurde, verarbeitet. Die entstehende Struktur 
war ein kohasives Material mit mafiiger Zugfestigkeit und betrachtlicher 
Druckfestigkeit. Eine zweite Probe dieser formulierten Mischung wurde in 
einer Formprefidtlse mit 2,5 cm (1 inch) Durchmesser bei 137,9 bar 
(2.000 psi) Druck und 210°C (30 bis 60 Sekunden Vorerhitzung) verarbeitet. 
Das entstehende Material war ahnlich dem bei gleichen Bedingungen in der 
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kleineren Duse hergestellten . Diese Formulierung kann wertvoll sein fur 
die Luftf iltration zur Herstellung von Atemf ilterpatronen oder fur grofie 
Rahmenf iltrationsanwendungen. Dieses Material wurde als geeignet angesehen 
zur Herstellung von groBen geformten Strukturen. Das entstehende Material 
zeigte nur gelegentlich Bereiche von kontinuierlichem Polymer und dann nur 
an den Kontaktpunkten zwischen den relativ gro&en KSrnern von Aktivkohle. 
Der Rest des Bindemittelharzes schien an der Oberflache des Kohlenstoffs 
zu bleiben. 

Unter Verwendung einer 30,5 cm x 30,5 cm x 2,5 era 

(12 inch x 12 inch x 1 inch) grofien tiefen Form wurden groAe Platten rait 
12 x 30 Mesh BPL (bituminosem) Kohlenstoff (Calgon Corporation, 
Pittsburgh, PA) hergestellt unter Verwendung eines Drucks von 68,95 bar 
(1.000 psi) . Solche groflen Platten wurden zu leichten Blechrahmen geformt, 
die als Fiiterpatronen dienten. 

Beispiei 30 
Eine Probe von Aktivkohle auf Basis von Fettkohle mit 20 x 50 Mesh 
wurde mit 5 % FE532 EVA Binderaittelharz vermischt und die entstehende 
Mischung wurde, wie in Beispiei 17 beschrieben, bei 137,9 bar (2.000 psi) 
Druck bei 60 Sekunden langem Vorheizen auf 210 °C in der FormpreGduse mit 
2,54 cm (1 inch) Durchmesser verarbeitet. Das entstehende Material war 
wesentlich fester als das in Beispiei 29 hergestellte und schien fur 
Flussigfilteranwendungen geeignet zu sein. Diese Mischung wurde als 
geeignet angesehen zur Herstellung von grofien geformten oder extrudierten 
Strukturen. Das entstehende Material zeigte eine kontinuierliche Struktur 
nur an den Kontaktpunkten zwischen den relativ grofien Aktivkohlekornern. 
Der Rest des Bindemittelharzes schien an der Oberflache des Kohlenstoffs 
als Pulver zu bleiben. 

Beispiei 31 
Eine Reihe von geformten Aktivkohlestrukturen wurde hergestellt unter 
Verwendung eines Satzes von Dtisen mit verschiedenen Querschnitten, 
einschliefilich festen Zylindern mit 5,1 cm (2 inch) Durchmesser und 
Hohlzylindern mit 6,4 cm (2,5 inch) O.D. und 2,5 cm (1 inch) I.D.. GrSfiere 
Strukturen mit bis zu 7 inch H6he wurden in diesen Dusen geformt unter 
Verwendung eines Drucks von ungefahr 137,9 bar (2.000 psi) und einer 
Temperatur von 210°C. Das Verfahren beinhaltete, dafi die Duse vorerwarmt 
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wurde und eine Mischung von Aktivkohleteilchen (20 x 50 oder 80 bis 
325 Mesh fur Betrieb mit Fliissigkeiten) , die 5 bis 9 Gew.-% FE532 EVA 
Bindemittelharz enthielt, zugegeben wurde und durch sorgfSltiges Hoch- 
leistungsmischen verteilt wurde. Die entstehenden geformten Strukturen 
waren fest, zeigten aber nur eine begrenzte oder keine kontinuierliche 
Struktur des Bindemittelharzes . Jedoch waren die Strukturen wertvoll und 
konnten bei walirigem Betrieb als Adsorbensf ilter langere Zeit verwendet 
werden. 

Beispiel 32 

in gerader kreisfbrmiger Zylinder aus Aktivkohle mit 6,1 cm 
(2,40 inch) O.D. und 1,9 cm (0,75 inch) I.D. wurde extrudiert unter 
Verwendung eines auf Bestellung angefertigten Sxtruders mit einer 6,4 cm 
(2,500 inch) Schnecke mit einem Verhaitnis L:D von 10:1. Der Zylinder war 
so ausgelegt, daJJ er einen Berstdruck von mehr als 2.758 bar (40.000 psi) 
und einen Betriebsdruck von 1.379 bar (20.000 psi) hatte. Die Schnecke 
wurde von einem speziellen hochdrehenden Raderuntersetzer mit geringer 
Geschwindigkeit angetrieben, der mit einem 14,71 kW (20 PS) 
Gleichstrommotor verbunden war. Der Zylinder war mit drei Heiz/Kiihlzonen 
versehen. Die erste war ein ublicher Beschickungsbereich, wo Pulver von 
der Schnecke aufgenommen wurde. Die zweite und dritte Zone waren aus 
spiralfbrmigen Vertiefungen innerhalb des schweren Zylinders zu- 
sammengesetzt, wobei Kiihlf ltissigkeit durch die Vertiefungen flofi. Obliche 
Warmeubertragungssysteme wurden als ungenUgend angesehen, urn warme in und 
aus dem Zylinder zu transportieren, wegen der dicken wande. Der Zylinder 
endete, ohne daB eine Stauscheibe vorgesehen war, wobei die 
Schneckenspitze mit dem Ende des Zylinders fluchtete. 

Om einen Zylinder aus Aktivkohlepulver mit einem hohlen Kern zu 
extrudieren, wurde eine Schnecke mit einem ublichen Schneckenbohreraufbau 
und mit einer Ganghbhe von 1,65 cm (0,650 inch) verwendet. Die Schnecke 
war hohl, urn ein Kuhlen oder Erwarmen zuzulassen und die Spitze endete mit 
einem Gewindeloch, um ein linksgangiges Gewinde mit 1,9 cm (0,75 inch), 
32 TPI (12,6 Omdrehungen/cm) auf zunehraen, um die Verwendung einer 
Schneckenveriangerung zuzulassen. Die Schnecke war so aufgebaut, dafi sie 
mit 1.448 bar (21.000 psi) scherte, um eine Zerstorung des Extruders im 
Fall eines Druckaufbaus zu verhindern. 
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Eine Duse wurde hergestellt mit einem 2,54 cm (1,000 inch) dicken 
Flansch, der die Schnittstelle bildete fiir die Stirnf lache des Extru- 
derzylinders unter Verwendung von 6 schweren Boizen. Der Flansch war mit 
einem zentralen Loch versehen, das mit dem 6,35 cm (2,500 inch) 
Durchmesser der Extruder schnecke zusammenpaftte und glatt uber eine Dicke 
von 6,1 cm (2,40 inch) Durchmesser pafite. Der Teil des Flansches mit dem 
Durchmesser von 6,1 cm (2,40 inch) wurde ausgerichtet und mit einem 
45,7 cm (18 inch) langen schweren Rohr mit einem I.D. von 6,1 cm 
(2,40 inch) und einem O.D. von 10,16 cm (4,00 inch) verschweiJit . Das 
Innere des Rohrs wurde sorgfaltig abgezogen, damit es auliergewohnlich 
glatt war, urn die Wandreibung zu minimieren. Die ersten 25,4 cm (10 inch) 
des Rohrs benachbart zu dem Flansch waren mit Banderhitzern versehen, 
deren Heizrate mit einem variablen Wandler kontrolliert wurde. Die letzten 
15 cm (6,00 inch) waren urn 0,64 cm (0,25 inch) unterschnitten und mit 
einer Metalikappe versehen, urn einen Hohlraum zu liefern, durch den Ktthl- 
mittel zirkuliert werden konnte. Die Temperatur des Kuhlmittels konnte 
kontrolliert werden unter Verwendung eines warmegeregelten KUhlmittel- 
Zirkulationssystems . 

Eine Schneckenverlangerung wurde vorgesehen, die aus einer Bohrstange 
mit einem Durchmesser von 1,9 cm (0,750 inch) bestand mit einem 32 TPI 
linksg&ngigen Gewinde, das in das Gewindeioch der Schnecke paAte. Die 
Schneckenverlangerung wurde unterschnitten, damit die Schneckenverlange- 
rung eine Scherkraft ausubt in dem Fall eines Druckaufbaus und urn ein 
starkeres Abziehen der Schneckengange zu verhindern. Die Schneckenver- 
langerung war 61 cm (24 inch) lang und erstreckte sich, als sie 
installiert war, ungefahr 13 cm (5 inch) aus der Duse. 

Diese Duse wird "Druckduse" genannt, da der Querschnitt des 
extrudierten Teils kleiner ist als der Querschnitt der Extruderschnecke . 
Die Verdichtung des Materials tritt in diesem Fall in einer einzigen Stufe 
innerhalb des Flansches der Duse auf und so nah wie maglich an der 
Schneckenspitze. Der Beschickungsbereich des Extruders wurde in Betrieb 
auf ungefahr 10°C (50°F) gehalten, Zone 1 auf 49°C (120°F) und Zone 2 auf 
82°C (180°F) . Die Schnecke wurde auf der gleichen Temperatur gehalten, wie 
der Beschickungsbereich. Die Schneckendrehung wurde auf 4 Qpm eingestellt. 
Die Eingangsleistung fur den beheizten Bereich der Duse wurde auf ungefahr 
2 kW gehalten. Die Temperatur des gekUhlten Bereiches der Duse wurde auf 
49°C (120°F) gehalten. 
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Aktivkohlepulver mit TOG-Qualitat (Calgon Carbon, Pittsburgh, PA) , 80 
bis 325 Mesh, wurde mit ausreichend Bindemittelharz (Polyethylen-Qualitat 
510, U.S.I. Chemical) vermischt, urn 15 Gew.-% Bindemittei zu liefern. Die 
Aktivkohle war ausreichend trocken, um eine Dampfbildung zu verhindern. 
Die Pulver wurden in einem Schaufelmischer mehrere Stunden lang gemischt, 
bis eine stabile aggregierte Mischung erhalten wurde. Das Pulver wurde 
dann dera Extruder zugeftihrt nach einer einstundigen Vorheizperiode fttr den 
Extruder. Der gewlinschte Aktivkohlezylinder wurde erfolgreich extrudiert. 

H. Walzenverdichtung von Pulver aus rostfreiem Stahl 
Beispiel 33 

Insgesamt 18 kg (40 Pfund) P410L-20 rostfreier Stahl wurden mit 
ausreichend FE532 EVA Bindemittelharz vermischt, um insgesamt 5 Gew.-% 
Harz zu liefern. Die entstehende Mischung wurde in der vorher 
beschriebenen modifizierten HochleistungskugelmQhle verarbeitet, um eine 
auAerst gleichmaftige Mischung zu liefern. Dieses Material wurde auf einem 
Fitzpatrick Walzenverdichter (Chicago, Illinois) mit einem Satz von 
Verdichtungswalzen mit 20,3 cm (8 inch) Durchmesser und einer Breite von 
5,1 cm (2 inch), der fUr den Betrieb bei wesentlich erhohten Temperaturen 
modifiziert war, verarbeitet. Die Modifikationen schlossen die Herstellung 
und den Einbau von PTFE-Walzendichtungen, den Einbau von Heifilufter- 
hitzern, die erhitzte Luft auf die Walzen des Verdichters leiteten, und 
eine Reihe von Messern zum Abstreifen der Folie aus immobilisiertem 
Material von den Rollen ein. 

Die Walzen wurden unter Verwendung von Luft mit ungefahr 300 bis 
350 °C, die direkt auf die flachen Walzen aus rostfreiem Stahl gerichtet 
wurde, die bei 6 bis 8 Upra betrieben wurden, erhitzt. Zwischen die 
Walzentrager wurde ein Abstandhalter gebracht, um zwischen den Walzen 
einen Abstand von ungefahr 200 um zu schaffen. Der Druck auf die Walzen 
wurde so eingestellt, dali geschatzte 689,5 bis 1.379 bar (10.000 bis 
20.000 psi) an der Walzenoberf lache aufrechterhalten wurden. Das System 
schloft eine horizontale Schnecke zum Dosieren des Pulverstromes auf eine 
vertikale Schnecke, die eine Vorverdichtung und EntlUftung des Pulvers 
lieferte und direkt das Pulver durch die Spaltzone des Verdichters zwang, 
ein. Eine heifte aber verfestigte Folie aus immobilisiertem rostfreiem 
Stahl trat aus den Walzen aus und kUhlte innerhaib von 91 bis 122 cm (3 
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bis 4 Fuft) auf ihrem Weg von den Walzen ab. Sobald sie abgekiihlt war, 
konnte die Folie ohne Bedenken bezugiich einer Def ormierung gehandhabt 
werden. 

Das Produkt war, als es rait etwa 689,5 bar (10.000 psi) an der 
Walzengrenzschicht bearbeitet wurde, eine Folie mit ungefahr 200 bis 
250 |im Dicke, mit einer extrem gleichmaftigen Porenstruktur, als sie unter 
dem Elektronenmikroskop und Lichtmikroskop untersucht wurde. Sie enthielt 
eine hohe Dichte an kontinuierlichem polymerem Material, wie durch 
Untersuchung einer abgerissenen Kante gezeigt wurde. Die Folie war steif 
und sprode und zeigte Spannungsrisse, wenn sie wiederholt in einem starken 
Winkel abgebogen wurde. Jedoch konnte die Folie leicht gehandhabt werden 
und konnte bis zu einem erheblichen Winkel elastisch gebogen werden. Die 
entstehende Folie setzte keine Teilchen aus Metall ffrei, sogar wenn sie 
heftig auf einera weifien Blatt Papier gerieben wurde. Die geschatzte 
Nennleistung bezugiich der Teilchenentfernung der rostfreien Stahlfolie, 
wenn sie als Teilchenf ilter verwendet wird, ist ungefahr 1 urn. 



Beispiel 34 
Eine zweite Probe der Mischung von Beispiel 33 wurde unter im 
wesentlichen gleichen Bedingungen aber bei einera Druck von ungefahr 
1379 bar (20.000 psi) an der Walzengrenzf lache, verarbeitet. Diese Folie 
war ungefahr 100 bis 120 urn dick und sehr flexibel, blieb aber anfallig 
far Spannungsrisse bei wiederholtem Biegen. Das Material war hochst 
gleichmaftig und mikroporos mit einer hochdichten regelraaftigen Anordnung 
von Teilchen und einer durchschnittlichen Foliendicke von 12 Teilchen. 
Diese extrera diinne Struktur wurde als' geeignet angesehen zur Verwendung 
als eine von mehreren Schichten in einem mehrschichtigen Medium mit abge- 
stufter Porendichte, das aus einzeinen Folien aus feinen und groben 
Teilchen besteht, die so zusammengefugt sind, daft sie einen 
Porengrofiengradienten in die Tiefe des Mediums hin liefern und ein 
verbessertes Staubaufnahmevermogen zulassen. 

Beispiel 35 
Sine Probe der Formuiierung von Beispiel 34 wurde auch zu einem Pellet 
formgepreftt, wie in Beispiel 17 beschrieben, bei 210°C und 551,6 bar 
(8.000 psi) Druck und bei 1100°C (Vakuumofen mit Stickstoffatmosphare bei 
geringem Druck) 30 Minuten lang gesintert zusammen mit Probefolien des auf 
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dem Walzenverdichter hergestellten Materials. Die Ergebnisse waren 
metallische Foiien und Pellets, die ungefahr 12 % in linearen Dimensionen 
nach dem Sinterverf ahren schrumpften. Die Pellets waren dicht verfestigt. 
Die flachen Foiien erwarmten sich sehr schnell und es war notwendig, sie 
langsam bis auf ungefahr 600°C zu erhitzen, urn die Bildung von Blasen zu 
vermeiden, wahrend das Bindemittel entfernt wurde. Ein hoher angewendeter 
Druck wahrend der Hersteilung verursacht, da& die metallische Struktur 
stabil bleibt, wenn das Bindemittel entfernt wurde- Das entstehende 
gesinterte Material behalt die Form und Integritat des ursprunglichen 
geformten oder walzengeformten Materials. 

Beispiel 36 

Ein weiteres mit der Walze verdichtetes .Produkt aus rostfreiem Stahl 
wurde hergestellt aus rostfreiem Legierungsstahl 410, der von Hoeganaes 
Company geliefert wurde und aus Teilchen bestand, die durch ein 325 Mesh 
Sieb pafiten. Dieses wurde mit 8 Gew.-% FE532 EVA Binderaittelharz vereinigt 
unter Verwendung der in Beispiel 33 angegebenen Betriebsbedingungen und 
einem Druck zwischen den Walzen von 689,5 bar (10.000 psi) . Unter diesen 
Bedingungen war die entstehende Folie ungefahr 200 bis 250 |im dick, extrem 
kautschukartig und sehr fiexibel und frei von Spannungsrissen, sogar wenn 
sie wiederholt gefaltet wurde. Mehr Sorgfalt muflte aufgebracht werden, 
wenn diese fiexiblen Foiien gesintert wurden, um eine schnelle Entwicklung 
von Gasen als Ergebnis der Entfernung von Bindemittelharz zu vermeiden. 
Der Vorteil dieser Formulierung war ihre Fahigkeit, frei gebogen zu werden 
und wie flexibles Papier bearbeitet zu werden, ohne ein Bruchigwerden oder 
einen Bruch befiirchten zu mussen. Foiien mit einer Dicke von 250 um konnen 
leicht hergestellt werden und diese bieten ein exzeilentes 
Filtrationsmedium und eine Tragerschicht fur Foiien aus feineren 
rostfreien Stahlpulvern . 

Komplexe Struktur en aus rostfreiem Stahl konnen hergestellt werden, 
indem mehrere Metallfolien vereinigt werden, die in den vorhergehenden 
Beispielen hergestellt wurden, mit immobilisierten Teilchen aus rostfreiem 
Stahl mit verschiedenen Durchmessern. Durch Vereinigen einer Reihe von 
groben und feinen Strukturen aus rostfreiem Stahl dienen die groben 
Materialien als Vorf iltrationsstrukturen far die darunterliegende sehr 
feine Filtrationsstruktur aus rostfreiem Stahl. Dies erhdht die 
Schmutzlebensdauer des Filtermediums betrachtlich . 
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Ein iibliches Verfahren zur Herstellung solcher Strukturen besteht 
darin, die verschiedenen Folien auf einer maftig erwarmten Kalanderwalze zu 
vereinigen. Es ist auch mtfglich, die dtinnen Folien aus rostfreiem Stahl, 
die mit dem CWM-Verfahren gebildet wurden, mit raetallischen Drahttragern 
zu vereinigen. Diese konnen auch unter Verwendung einer Kalanderwalze ver- 
einigt werden. Mehrere Folien aus verschiedenen Qualitaten von rostfreiem 
Stahl konnen auch gleichzeitig mit einem Tr agerme tails ieb vereinigt 
werden, urn eine komplexe Struktur mit geringen Kosten und ohne 
komplizierte Ausstattung oder Technik zu liefern. Aufterdem lafit das 
Verfahren einen enormen Bereich von formulierten Filtermedien mit 
abgestufter Porengrofce zu, die aus einer begrenzten Anzahl von Folien aus 
spezifischen rostfreien Stahlmaterialien hergestellt wurden. 

I. Herstellung von porosen Graphitfolien 
Seispiel 37 
Sehr diinne, 0,005 bis 0,030 cm (0,002 bis 0,012 inch) Folien aus 
Graphit wurden hergestellt durch Walzenverdichtung einer Mischung von 
Graphit (8 urn durchschnittlicher Teilchendurchmesser, W.R. Grace & Co.) 
mit 12 Gew.-% Polyethylenbindemittel 510. Diese Pulver wurden in einer 
Hochleistungskugelrauhle, wie vorher beschrieben, verraischt. Die ent- 
stehende Mischung wurde auf einem Walzenverdichter mit glatten Walzen mit 
einem Durchmesser von 15 cm (6 inch) und einer Breite von 15 cm (6 inch) 
verarbeitet. Der zwischen den Walzen angewendete Druck wurde als 
hydraulischer Druck von 165,48 bar (2.400 psi) auf einem 13 cm (5 inch) 
groflen hydraulischen Zylinder erzeugt. Die Temperatur der Walzen war 120 
bis 150 °C. Unter diesen Bedingungen wurde eine kontinuierliche Folie aus 
einem graphitbeladenen Film erzeugt mit ungefahr 29 % Porositat und mit 
Poren, die allgemein kleiner als 1 urn waren. Der entstehende Film kann 
gehandhabt werden, ist aber nicht sehr fest, wenn er in einer Dicke von 
weniger als 0,013 cm (0,005 inch) hergestellt wird. Dies bedeutet, dali 
Materialien mit Strukturen, ahnlich wie Graphit, zu sehr dtinnen und 
aulierst gleichmafiigen porosen Folien unter Verwendung dieses Verfahrens 
verarbeitet werden konnen. 
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J. Herstellung von Verbundteilchen 
Beispiel 38 

Verfestigte Mischungen von normalerweise nicht kompatiblen Pulvern 
kb'nnen hergestellt werden unter Verwendung der CWM-Technologie und, sobald 
diese Pulver innerhalb einer stabilen Matrix irnmobilisiert sind, kann das 
Material granuiiert werden, um Verbundteilchen herzustellen. Zum Beispiel 
wurde eine Mischung aus 20 Gew.-% P410L-20-Pulver, 10 Gew.-% FE532 EVA- 
Bindemittelharz und 70 Gew.-% IRA-64-Ionenaustauschharzpulver (Rohm & Haas 
Company, Philadelphia, PA) in einer modif izierten Hochleistungskugelmtihle 
vermischt, urn eine gleichmafiige Mischung von Pulvern zu liefern, die keine 
Tendenz zeigte, sich in Fraktionen mit hoher und niedriger Dichte 
auf zutrennen. Es wurde gefunden, daft obwohl die Stahlteilchen fast 
siebenmal dichter sind als das Ionenaustauschpulver, die 
Bindemittelteilchen die Stabilitat der Mischung erhalten. Obwohl die 
urspriinglichen reinen Pulver sehr staubig sind, wird das Staubproblem im 
wesentlichen ausger^umt, wenn sie vermischt werden. Die entstehende 
Pulvermischung lSftt sich auch leicht gieften. 

Die formulierte Mischung aus Pulvern wurde durch Walzenverdichtung 
verarbeitet unter Verwendung eines Drucks von 689,5 bar (10.000 psi) an 
der Walzengrenzf lache und einer hohen Walzentemperatur, die unter Ver- 
wendung von heifter Luft erzeugt wurde. Das entstehende Produkt war eine 
gleichmaMge Materiaif olie, die ungefahr 300 urn dick war, die sowohl die 
Ionenaustauscheigenschaften des IRA-64-Harzes als auch die ferro- 
magnetischen Eigenschaf ten des rostfreien Stahlpulvers der Reihe 410 
behielt. Dieses Material kann weiter verarbeitet werden mit einem ublichen 
Granulator^ urn die diinne Materiaif olie zu kornigem Material zu ze'r- 
kleinern. Das kornige Material ist geeignet zur Verwendung als ferromagne- 
tisches Ionenaustauschharz, das in spezialisierten, . Chromatographie- 
systemen zur Auftrennung von Chemikalien und Biochemikalien verwendet 
werden kann. Falls erwtinscht, konnen die granulierten Produktteilchen 
kugelfSrmig gemacht werden unter Verwendung verschiedener Methoden, z.B. 
durch Marumerisieren. 

Andere Verwendungen der Erfindung ergeben sich fur den Fachmann auf 
diesem Gebiet leicht. Zum Beispiel kdnnte das Verfahren der Erfindung an 
das Zweistufenspritzgiefiverfahren angepalit werden. Bei einer solchen 
Anwendung ktfnnte ein Metallschaft in eine Form gebracht werden und ein 
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Schleif kissen daruraherum geformt werden. Das Kissen konnte mit einem 
Poliergleitmittel getrankt werden, das in die porose Matrix absorbiert 
wiirde . 

In einer anderen Variation konnen massive Teile auf die erforderliche 
CWM-Temperatur nur in einem begrenzten Abstand von der aufieren Oberflache 
erhitzt werden. Die Anwendung von Druck und Scherspannung wandeit dann das 
Bindemittel nur benachbart zu der Oberflache des Gegenstandes um. Dies 
fuhrt zu einer Art "Gehausehartung" mit einem weichen, nicht verfestigten 
Kern. Dies wurde verwendet zur Herstellung von grofien Blocken von 
immobilisiertem Kohlenstoff. 

K. Erzwungene Punktbindung 
Die foigenden Beispiele erlautern den Aspekt der Erfindung, bei dem 
Produkte mit erzwungener punktf ormiger Bindung erhalten werden mit den fur 
das CWM-Verfahren verwendeten Bedingungen. 

Beispiei 39 

Puiverformige Aktivkohle (Caigon Corporation) mit einer Meshgrofte yon 
80 bis 325 Mesh wurde in der Kugeimuhle vermahlen mit 1,5 Gew.-% FE532 EVA 
Bindemittel, um eine gleichformige Mischung herzustellen, die bei einem 
Druck von 68,95 bar (i.000 psi) und einer Temperatur von 210°C geformt 
wurde. Strukturen mit einem Durchmesser von 7,3 cm (2,875 inch) mit einem 
hohlen Kern von 1,27 cm (0,50 inch) und einer Tiefe von 20,32 cm 
(8,00 inch) wurden in zylindrischen Hohlrauiuen ohne Schwierigkeit geformt 
und die entstehenden Hohlzylinder aus immobilisiertem pulverf ormigem 
Kohlenstoff waren gleichmafiig, fest und behieiten die gewiinschte 
Adsorptionskapazitat. Der angewendete Druck liegt in diesem Fall allgemein 
unter dem Optimum, das erforderlich ist, einen erheblichen Anteil der 
kontinuierlichen polymeren Phase zu erzeugen. 

Die Dntersuchung unter einem Mikroskop bestatigt, daft die Herstellung 
einer kontinuierlichen Polymerphase innerhalb dieser Mischung bei diesem 
Druck sehr begrenzt war und die Bindung der einzelnen Teilchen das 
Ergebnis einer starken erzwungenen punktf ormigen Bindung zu sein scheint. 
Der geringere Druck, der zur Bildung der geformten Aktivkohle angewendet 
wurde, ist wiinschenswert, wenn dieses empf indlichere Material behandelt 
wird. Die Verwendung von Temperaturen aufierhalb denen, die fUr das CWM- 
Verfahren erforderlich sind, fuhrte zu einem vollstandigen Verlust der 
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Bindung. Man kann eine punktformige Bindung bestimmter Strukturen 
erzwingen unter Verwendung von Drilcken im unteren Bereich, der zur Bildung 
der ublichen kontinuierlichen Bindemittelharzphase erforderlich ist, wenn 
die angewendete Temperatur und Scherspannung in dem fur das CWM-Verfahren 
angegebenen Bereich gehalten werden. Die Verwendung dieses Verfahrens zur 
erzwungenen punktfbrmigen Bindung bei hoher Temperatur und geringerem 
Druck ist annehmbar fUr Teiichen, die wesentlich weichere oder schwachere 
Strukturen haben und bei denen ein betrachtliches Zerbrechen dieser 
Teilchen resultieren konnte, wenn die Driicke verwendet wurden, die sich 
fUr das CWM-Verfahren als optimal erwiesen haben. 

Beispiel 40 

Tests, ahnlich denen, die im Beispiel 39 beschrieben wurden, fur die 
erzwungene punktformige Bindung von pulverfdrmiger Aktivkohle wurden 
wiederholt unter Verwendung von korniger Aktivkohle. Verschiedene 
Qualitaten von Aktivkohle, einschlieMich karniger Materialien mit 12 bis 
30 und 20 bis 50 Mesh aus Fettkohle (Calgon Corporation) und aus Kokosnuft- 
schalen (Westates Corporation) wurden getestet, um FPB-Strukturen 
herzustellen. In alien Fallen erforderte die Verwendung von FS532 EVA 
Bindemittel eine Sequenz des Vorerhitzens und die anschliefiende Anwendung 
von intensiver Scherung und intensivem Druck, um eine Verbindung zu 
erreichen. Die erforderlichen Tempera turen waren typisch fur die CWM-Ver- 
arbeitung (190 bis 210°C), aber die angewendeten DrUcke von nur 68,95 bar 
(1.000 psi) konnten die geeignete punktformige Bindung liefern. 

Die Bindung von pulverformiger (80 bis 325 Mesh) Aktivkohle ist 
allgemein nicht moglich bei den von Degen und Gsell im vorher erwahnten 
US-Patent US-A-4, 664, 683 vorgeschlagenen Bedingungen und es wird nur 
Aktivkohle mit grober Qualitat offenbart. Die angewendeten Tempera turen, 
DrUcke, Reihenfolge der Verf ahrensstufen und der Grad der angewendeten 
Scherung bei voller Temperatur liegen vollstandig aufierhalb der er- 
findungsgemali verwendeten Parameter. AuBerdem lafit die Erfindung zu, daft 
relativ grofie und tiefe Strukturen frei mit hoher Geschwindigkeit geformt 
werden, wShrend dies bei dem Verfahren von Degen et al. unrodglich ware. 
Die Geschwindigkeit der Aus fiihrungs form mit der erzwungenen punktformigen 
Bindung ist im wesentlichen die gleiche wie die des CWM-Verf ahrens , die 
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eine Verarbeitung einer Probe innerhalb von Sekunden oder Bruchteilen von 
Sekunden und unter Verwendung ublicher Kunststof f-Formgebungsanlagen 
zulaftt, was bei Verwendung des Verfahrens von Degen et al. unmoglich ist. 

Ein einfaches Verfahren zur Bestimmung der Struktur eines mit dem CWM- 
Verfahren hergestellten Verbundmate rials besteht darin, Belastung durch 
Schneiden, Ziehen oder wiederholtes Zusaramendrucken und Dekomprimieren 
einer Probe auszuiiben. Das Ergebnis ist die Umwandlung der 
kontinuierlichen Bindemitteiphase in sichtbare Fasern. Soiche Fasern 
werden bei punktfdrmig gebundenen Strukturen nicht spontan gebildet, die 
solchen Belastungen ausgesetzt werden. Sie bilden sich auch nicht, wenn 
das Bindemittelharz von solcher Art ist, die der Bildung von Fasern 
i widersteht. 

L. Nicht zerfasernde Bindemittel 
Beispiel 41 

Das CWM- und FPB-Verf ahren kann far Polymere angewendet werden, von 
denen gezeigt wurde, daft sie einer Umwandlung widerstehen, wenn sie in ein 
CWM-Verbundmaterial eingearbeitet werden. Zum Beispiel wurde gezeigt, daft 
ein von Mitsubishi Chemical of Japan geliefertes Acrylharz (Microspheres M 
und M-100) die ttbliche kontinuierliche Polymer struktur bildet, die 
charakteristisch ist fur das CWM-Verf ahren, aber einer Umwandlung in 
Fasern widersteht, wenn sie einer Belastung ausgesetzt wird. Es ist 
wahrscheinlich, dali dieses Material nicht in Fasern umgewandelt werden 
kann, wegen seiner amorphen Struktur im Gegensatz zu kristallinen Polyme- 
ren, von denen alle, die getestet wurden, durch angewendete Belastung in 
Fasern umgewandelt wurdenT Jedoch zeigte ein Testen von Formulierungen, 
die aus 5 Gew.-% Microspheres M vermischt mit pulverformigem rostfreiem 
Stahl (rostfreie Stahllegierung 304, 100 bis 325 Mesh, Hoganeas 
Corporation) bestand, dali eine starke und sprdde, nicht zerfaserte CWM- 
Struktur erzeugt werden konnte, wenn Driicke und Temperaturen innerhalb des 
gewahnlichen CWM-Bereiches verwendet wurden, d.h. 413,7 bar (6.000 psi) 
und 350 bis 400 °C, mit der gewohnlichen Reihenfolge von Erhitzen und 
anschlie&ender Anwendung von intensivem Druck und Scherspannung. 

Ahnliche Ergebnisse wurden beobachtet, wenn 5 Gew.-% Nylon 6/6 6/12 
Caprolactam H005 080N, geliefert von Atochem Corporation, mit auf 100 bis 
325 Mesh gepulvertem rostfreiem Legierungsstahl 304 vermischt wurden, 
Obwohl dieses teilchenf ormige Verbundmate rial nicht in Fasern umgewandelt 
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werden konnte durch angewendete Belastung, wurde eine normale konti- 
nuierliche Polymerbahn gebildet bei Temperaturen im Bereich von 200 bis 
400°C und bei DrUcken von bis zu 551,6 bar (8.000 psi) . Die entstehende 
Mischung aus Harz-rostfreiem Stahl konnte dazu gebracht werden, eine 
starke CWM-Struktur bei Standardtemperaturen und Drucken, die fiir die CWM- 
Verarbeitung erforderlich sind, zu erzeugen, d.h. 300°C und 413,7 bar 
(6-000 psi), und CWM-artige Strukturen konnten nicht erreicht werden bei 
Temperaturen oder Drucken auflerhalb der far das CWM-Verfahren angegebenen. 

M. Walzenverdichtung von nicht funktionalisierten Absorbensharzen 

Beispiel 42 
Proben von nicht funktionalisiertem adsorb ierendem Harz XAD-16 (Rohm a 
Haas, Philadelphia, ?A) wurden mit FE-532 Harz vermischt, aber solche 
Mischungen waren nicht stabil. Die Zugabe von pulverformigem rostfreiem 
Stahl anderte diese Instabilitat nicht wesentlich, was zur Trennung der 
Pulver fuhrte, wenn sie vermischt wurden. XAD-16 Harz wurde mit einer 
verdUnnten Lbsung eines nichtionischen Tensids behandelt und an der Luft 
trocknen gelassen. Wenn es wiederum mit FE-532 Harz und rostfreiem Stahl 
vermischt wurde, wurden stabile Mischungen erhaltlich und das Material 
konnte sowohl durch Formpressen als auch Walzenverdichtung zu Pellets und 
Folien verarbeitet werden. 

Es scheint, dafi der glatte hydrophobe Charakter des XAD-16 Harzes die 
Bildung einer stabilen Mischung mit den FE-532-Bindemittelteilchen 
verhindert. Urn dieses Problem zu uberwinden, ist eine Behandlung erfor- 
derlich, urn eine hydrophilere Oberflache zu erhalten. 

N. Extrudierte Strukturen 
Beispiel 43 
Eine Mischung, die aus 9 % FN-510-Polyethylenbindemittelharz (Quantum 
Chemicals) und 91 % 80 x 325 Mesh Aktivkohlepulver mit TOG-Qualitat 
(Calgon Carbon Corporation) bestand, wurde hergesteilt durch Vermahlen in 
der Kugelmuhle, wie in Beispiel 17 beschrieben. Die Mischung wurde in 
einen Extruder mit 6,35 cm (2,5 inch) O.D., Verhaltnis 10:1, der mit einer 
schneckenbohrerartigen Schnecke ausgestattet war, die in einem beheizten 
Zylinder mit zwei Zonen betrieben wurde, geleitet. Der Beschickungsbereich 
des Extruders wurde nicht gekUhlt. Zone 1 des Zylinders wurde auf 51,67°C 
(125°F) und Zone 2 auf 76,67°C (170°F) gehalten. Mit dem Extruder war eine 
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ringformige Duse mit 6,1 cm (2,4 inch) O.D. mit einer beheizten Zone und 
einer mit Wasser gekuhlten Manteizone verbunden. Die 25 cm (10 inch) lange 
beheizte Zone wurde auf 170 bis 210°C gehalten, wahrend die 10 cm (4 inch) 
lange mit Wasser gekiihlte Manteizone auf 50 bis 60 °C gehalten wurde. 
Puiver wurde mit 5 Upm mit der Schnecke, die in einer 1,9 cm (0,75 inch) 
langen Schneckenverlangerung endete, in die Duse gefUhrt. Unter diesen 
Bedingungen wurde ein vollstandiges verfestigtes extrudiertes Rohr aus 
immobilisiertem Kohlenstof fpulver in kontinuierlicher Weise erzeugt. 

Beispiel 44 
Unter Verwendung des Verfahrens von Beispiel 43 wurde eine Mischung 
aus 80 % anionischem und kationischera Ionenaustauschharz (Graver Chemical 
Company), 15 Gew.-% FE-532 und 5 % Acrylfasern hergestellt. Diese Mischung 
wurde unter Verwendung des in Beispiel 43 ausgefuhrten 
Extrusionsverfahrens verarbeitet mit einer Temperatur in Zone 1 des 
Zylinders von 48,9°C (120°F) und in Zone 2 von 71,1°C (160°F) und einer 
Temperatur in der beheizten Zone der Duse von 150 °C und einer Temperatur 
in der Kuhlzone von 50 °C. Ein kontinuierliches, poroses, pulverf ormiges 
Ionenaustauschharz-Verbundrohr wurde kontinuierlich mit diesem Verfahren 
hergestellt. 

Beispiel 45 

Unter Verwendung von intensivem Mischen wurde eine Mischung aus 85 % 
Acrylfaser und 15 % FN-510-Bindemittel hergestellt. Diese Mischung wurde 
unter Verwendung des in Beispiel 43 beschriebenen Extruders verarbeitet, 
wobei die Zone 1 des Zylinders auf 48,9°C (120°F) , Zone 2 auf 71,1°C 
(160°F), die beheizte Zone der Duse auf 150°C und die Kuhlzone der Duse 
auf 50 °C gehalten wurde. Eine kontinuierliche porSse Struktur wurde unter 
diesen Bedingungen hergestellt. 

Die Verbundprodukte, die durch erzwungene punktfbrmige Bindung oder 
mit nicht zerfasernden CWM-Strukturen gemafi der vorliegenden Erfindung 
hergestellt werden, sind ziemlich verschieden von den punktfdnaig 
gebundenen Produkten des vorher erwahnten Patentes von Degen et al. Die 
Verbundmaterialien, die erf indungsgemSfi hergestellt werden, haben eine 
hohere Dichte, als die mit niedrigen Temperaturen und einen geringen 
Verdichtungsgrad, wie in dem Patent von Degen et al . beschrieben, herge- 
stellten. AuBerdem werden die erf indungsgem^fien Verbundprodukte mit 
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erzwungener punktformiger Bindung mit einer geschmolzenen unci wieder ver- 
festigten Bindemittelmatrix gebildet. Bei Degen et al . erweichen die 
Bindemittelteilchen nur und schmelzen und verfestigen sich nie, wodurch 
eine ganz andere schwachere Verbundstruktur mit geringerer Dichte erzeugt 
wird, die punktformige Bindungen von Bindemittelteilchen aufweist. 

Die Strukturen, die erf indungsgeraaB gebildet werden, haben ein 
einzigartiges Aussehen bei einer Betrachtung unter dem Mikroskop und sie 
haben ungewohnliche physikalische Eigenschaf ten, die vollstandig 
verschieden sind von Strukturen, die keine kontinuierliche Binde- 
raittelpolymerstrukturphase haben. Die CWM-Strukturen reagieren in 
einzigartiger Weise auf Belastung unter Bildung einer dichten Masse von 
Fasern innerhalb des Verbundmaterials bei Raumtemperatur, wenn das 
Bindemittel kristallin ist. FPB-Materialien sind wesentlich fester als 
Materialien, die bei niedrigem Druck und niedrigen Scherbedingungen und 
bei niedrigeren Temperaturen gebunden wurden. Es hat sich als kritisch 
erwiesen, dafl die Teilchenmatrix vor der Anwendung von Spannung und Druck 
vollstandig vorerhitzt wird. 

Das in den vorhergehenden Beispielen angewendete FE532-Alkyien-Vinyl- 
Copolymer ist ein Kunststof fpulver, 90 % Ethylen, 10 % Vinylace- 
tatcopolymer, erhaltlich von Quantum Chemical Co. Ein solches Polymer hat 
im allgemeinen eine Dichte von etwa 0,928 g/cia? und einen Schmelzindex von 
etwa 9 g/10 min, eine durchschnittliche TeilchengrGiie von weniger als 
20 jim und einen Vicat-Erweichungspunkt von 75°C. 

In einigen der vorhergehenden Beispiele hatten die erzeugten Produkte 
nicht die optimale Qualitat oder die optimalen Eigenschaf ten. Es ist 
jedoch zu erkennen, daJS solche Produkte fiir die angegebenen Zwecke immer 
noch nUtzlich waren. Es kann sein, dali ftir andere vorgesehene Verwendungen 
solche Produkte eine hohe Qualitat haben und aile erwiinschten 
Eigenschaften besitzen. 

Es wird angenommen, dafi die vielen Vorteile der Erfindung dem Fachmann 
auf diesera Gebiet klar geworden sind. Es ist auch of fensichtlich, dafc eine 
Anzahl von Variationen und Modif ikationen gemacht werden konnen, ohne vom 
Schutzbereich abzuweichen. Daher ist die vorhergehende Beschreibung nur 
erlauternd und nicht beschrankend. Die Erfindung wird nur durch den 
Schutzbereich der folgenden Ansprtiche beschrankt. 



Patentanspruche 



Verfahren zur Herstellung von Verbundmaterial umfassend, 
daB man eine Mischung aus teilchenf ormigen Materialien 
mit verschiedenen Erweichungstemperaturen erwarmt, 
dadurch gekennzeichnet, daB 

man eine im wesentlichen gleichformige Mischung aus min- 
destens 3 Gew.-% eines Bindemittelmaterials in Form von 
Teilchen mit einem Durchmesser zwischen 0,1 und 150 pja 
und einem Grundmaterial mit einer Erweichungstemperatur , 
die wesentlich hdher ist als die Erweichungstemperatur 
des Bindemittelmaterials, in Form von Teilchen (10 oder 
16) mit einem Durchmesser zwischen 0,1 und 3000 jim, 
bildet; 

die im wesentlichen gleichformige Mischung in Abwesen- 
heit von solchem Druck oder solcher Scherspannung , die 
ausreichen, die Bindemittelteilchen in eine kontinuier- 
liche Phase urazuwandeln, auf eine Temperatur erwarmt, 
die wesentlich uber der Erweichungstemperatur des Binde- 
mittelmaterials, aber unter der Erweichungstemperatur 
des Grundmaterials liegt; 

auf die erwarmte Mischung ausreichend Druck und Scher- 
spannung ausiibt, daS entweder zumindest ein Teil der 
, Bindemittelmaterialteilchen im wesentlichen sofort in 
eine im wesentlichen kontinuierliche Bahnstruktur (12) 
umgewandelt wird oder die Teilchen des Grundmaterials 
durch das Bindemittelmaterial punktformig gebunden 
werden und 

im wesentlichen sofort danach schnell die unter Druck 
gesetzte Mischung unter die Erweichungstemperatur des 
Bindemittelmaterials abkiihlt und dadurch das umgewan- 
delte Bindemittelmaterial in der Struktur als kontinu- 
ierliche Bahn oder punktformig gebunden bewahrt. 



Verfahren nach Anspruch 1, worin die Mischung 3 bis 
30 Gew.-%, bevorzugt 4 bis 8 Gew.-% Bindemittelmaterial 
umf aflt. 

Verfahren nach Anspruch 1 Oder Anspruch 2, worin die im 
wesentlichen gleichf ormige Mischung auf eine Temperatur, 
die mindestens 25° C, bevorzugt mindestens 50 °C uber der 
Erweichungstemperatur des Bindemittelmaterials liegt , 
erwarmt wird. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, worin 
Druck und Scherspannung in einem Extrusions- Oder Form- 
pressverf ahren angewendet werden. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, das 
in einer Extrusionsduse durchgefuhrt wird, wobei eine 
Strangpressenschnecke die im wesentlichen gleichf ormige 
Mischung im wesentlichen ohne Erhitzung in einen ersten 
Bereich der Duse transportiert, wo die Mischung einer 
Erwarmung und ausreichendem Druck und ausreichender 
Scherspannung unterzogen wird, und wobei das entstehende 
Produkt in einen zweiten Bereich der Duse eintritt, wo 
das Produkt tiefgezogen und intensiv gekuhlt wird. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
der Druck und die Scherspannung die Bildung der 
kontinuierlichen Bahn (12) verursachen und das zusatz- 
lich umfaflt, daB man auf das gekuhlte Produkt eine Span- 
nung ausubt, wodurch mindestens ein Teil der kontinuier- 
lichen Bahn in Fasern (14 oder 18) umgewandelt wird. 

Verfahren nach Anspruch 6, worin der Druck, der auf die 
erwarmte Mischung ausgeiibt wird, mindestens 34,45 bar 
(500 psi) ist. 
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8- Verfahren nach Anspruch 7, worin der angewendete Druck 
mindestens 413,7 bar (6000 psi) ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 6, worin die im wesentlichen 
gleichformige Mischung auf eine Temperatur erwarmt wird, 
die nicht hdher ist als 100 a C oberhalb der Erweichungs- 
temperatur des Bindemittelmaterials und der auf die 
erwarmte Mischung angewendete Druck iaindestens 275,8 bar 
(4000 psi) ist. 

10. Verfahren nach Anspruch 5, worin Druck und Scherspannung 
eine punktf ormige Bindung verursachen und der auf die 
erwarmte Mischung angewendete Druck 34,45 bar (500 psi) 
bis 413,7 bar (6000 psi) ist. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, worin der angewendete Druck 
34,45 bar (500 psi) bis 68,9 bar (1000 psi) ist. 

12. Verfahren nach Anspruch 10 Oder Anspruch 11, worin das 
Bindemittelmaterial ein Harz ist, das gegemiber einer 
Umwandlung bestandig ist. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, worin das Bindemittel- 
material ein Acryl- oder Polyamidharz ist. 

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, worin 
das Bindemittelmaterial ein amorphes oder nicht kristal- 
lines Polymer ist, vorzugsweise ausgewahlt aus Poly- 
styrolen, Acrylnitril-Styrol-Copolymeren und Styrol- 
Butadien-Copolymeren . 

15* Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, worin das 
Bindemittelmaterial ein kristallines, thermoplastisches 
oder kristailin- thermoplastisches Polymer ist. 
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16. Verfahren nach Anspruch 15, worin das Bindemittelmate- 
rial ein kristallin-thermoplastisches Polymer ist ausge- 
wahlt aus Polyolef inen, Polyvinylen, Polyvinylestern, 
Polyvinylethern , Polyvinylsulf aten , Polyvinylphosphaten , 
Polyvinylaminen , Polyoxadiazolen , Polytr iazolen , 
Polycarbodiimiden , Ethylen-Vinylacetat-Copolymeren , 
Polysulf onen , Polycarbonaten , Polyethern , Polyarylen- 
oxiden und Polyestern. 

17. Verfahren nach Anspruch 16, worin das Bindemittel- 
material Polyethylen, Polypropylen, Poly-l-buten, Poly- 
4-methyl-l-penten , Polyviny Ichlorid , Polyvinylf luorid , 
Polyvinylidenchlorid, Polyvinylacetat, Polyvinylpropio- 
nat, Polyvinylpyrrolidon, Polysulf on , Polycarbonat, 
Polyethylenoxid , Polymethylenoxid , Polypropylenoxid , 
Polyarylat, Polyethylenterephthalat Oder Polyimid ist. 

18. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial Siliciumdioxid, Silicagel und/oder 
Ionenaustauschharz umfaBt. 

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial organische Fasern urafaBt. 

20. Verfahren nach Anspruch 19, worin das Grundmaterial 
Cellulose oder Acrylfasern umfaBt. 

21 • Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial Diatomeenerde , Sagemehl oder Sand um- 
faBt. 

22. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial ein Schleifmittel , bevorzugt Glas, um- 
faBt. 
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23. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial ein Polyketon umfaBt. 

24. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, worin 
das Grundmaterial Kohlenstoff oder Aktivkohle umfaBt. 

25. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial ein Metal 1, vorzugsweise ein ferromag- 
netisches Metall, z. B. rostfreien Stahl umfaBt. 

26. Verfahren nach Anspruch 25, worin Druck und Scherspan- 
nung auf die in wesentlichen gleichf ormige Mischung in 
einem Walzenverdichter ausgeubt werden. 

27. Verfahren nach Anspruch 25 oder Anspruch 26, das zusatz- 
lich umfaBt, daB man das gekuhlte Verbundmaterial durch 
Erwarmen sintert, wodurch das Bindemittelmaterial im 
wesentlichen entfernt wird. 

28. Verfahren nach Anspruch 27, das zusatzlich umfaBt, daB 
man vor oder nach dem Sintern ein komplexes Material aus 
einer Vielzahl von Schichten aus dem Verbundmaterial 
bildet. 

29. Verfahren nach Anspruch 28, worin die durchschnittliche 
TeilchengroBe der Grundmaterialteilchen in mindestens 
einer Schicht sich von der durchschnittlichen Teilchen- 
groBe der Grundmaterialteilchen in mindestens einer 
anderen Schicht unterscheidet. 

30. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin 
das Grundmaterial mindestens zwei Materialien umfaBt, 
die normalerweise inkompatibel sind, von denen eines 
oder beide f erromagnetisches Material und/oder Ionenaus- 
tauschmaterial ist/sind. 
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31. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, das 
zusatzlich umfaBt, daB man das Verbundmaterial granu- 
liert- 

32. Verbundzusammensetzung, umfassend eine Matrix aus teil- 
chenformigen Materialien mit verschiedenen Erweichungs- 
temperaturen , wobei die Matrix ein im wesentlichen kon- 
tinuierliches Bindemitteimaterial umfaBt, das Teilchen 
aus einem Grundmaterial (10 Oder 16) tragt und umgibt, 
die in Form einer gleichformigen Matrix vorliegen, 
dadurch gekenn2eichnet, daB 
das Bindemittel aus einem Bindemitteimaterial erhaltlich 
ist, das im wesentlichen unter normalen Bedingungen 
nicht zu Mikrofasern mit einem Durchmesser von weniger 
als 10 jim bei Raumtemperatur gespleiBt werden kann und 
eine Erweichungtemperatur hat, die wesentlich unter der 
Erweichungsteraperatur der Grundmaterialteilchen liegt , 
so daB'beim Erwarmen einer im wesentlichen gleichformi- 
gen Mischung aus Bindemittel und Grundmaterial auf eine 
Temperatur oberhalb der Erweichungstemperatur des Binde- 
mittelmaterials aber unterhalb der des Grundmaterials 
nur das Bindemitteimaterial in eine kontinuierliche 
Phase umgewandelt wird und daB das kontinuierliche Bin- 
demitteimaterial als verdunntes Material innerhalb der 
Poren zwischen den Grundmaterialteilchen vorhanden ist, 
wobei der Rest des Porenvolumens leer ist und kontinu- 
ierlich oder diskontinuierlich ist* 
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33. Zusammensetzung umfassend eine Matrix aus teilchenf orrai- 
gen Material ien mit verschiedenen Erweichungstemperatu- 
ren, die erhaltlich ist rait einem Verfahren, wie in 
Anspruch 1 definiert, rait Teilchen aus einem Grundmate- 
rial (10 oder 16) in Form einer gleichf6rmigen Matrix, 
dadurch gekennzeichnet, daS 
geschmolzenes und wieder verfestigtes Bindemittelmate- 
rial in auBeren Hohlraumen auf der Oberflache der Grund- 
materialteilchen vorhanden ist zur punktformigen Verbin- 
dung zwischen solchen Teilchen, wobei das Bindemittel- 
raaterial eine Erweichungsteraperatur hat, die wesentlich 
unter der Erweichungstemperatur der Grundmaterialteil- 
chen liegt, so dafi beim Erwarmen einer ira wesentlichen 
gleichforraigen Mischung aus Binderaittel und Grundmate- 
rial auf eine Temperatur oberhalb der Erweichungstempe- 
ratur des Bindemittelmaterials aber unterhalb der des 
Grundmaterials nur das Bindemittelmaterial in eine kon- 
tinuierliche Phase umgewandelt wird. 

34. Zusammensetzung nach Anspruch 32, die 3 bis 30 Gew.-%, 
bevorzugt 4 bis 8 Gew.-% Bindemittelmaterial umfaBt. 

35. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 32 bis 34, 
worin das Bindemittelmaterial ein amorphes oder nicht 
kristallines Polymer oder ein kristallines, thermo- 
plastisches oder kristallin-thermoplastisches Polymer 
ist. 

36. Zusammensetzung nach Anspruch 33, worin das Bindemittel- 
material ein Harz ist, das bestandig ist gegenuber einer 
Umwandlung in Fasern; ein amorphes oder nicht kristalli- 
nes thermoplastisches Polymer ist oder ein kristallines, 
thermoplastisches oder kristallin-therraoplastisches 

Polymer ist. 



- 8 - 



37. Zusamiaensetzung nach einem der Ansprviche 32 bis 36, 
worin das Grundmaterial ausgewahlt ist aus Silicium- 
dioxid, Silicagel und/oder einem Ionenaustauschharz ; 
organischen Fasern, bevorzugt Cellulose- oder Acryl- 
fasern; Diatomeenerde, Sagemehl oder Sand; einem 
Schleifmittel, bevorzugt Glas; einem Polyketon; Kohlen- 
stoff oder Aktivkohle; einem Metall, bevorzugt einem 
ferromagnetischen Metall; oder einer Mischung davon, die 
bevorzugt raindestens zwei Materialien urafaBt, die inkom- 
patibel sind, von denen eines oder beide ferroraagne- 
tisches Material und/oder Ionenaustauschharz ist/sind. 

38. Zusamiaensetzung nach einem der Anspruche 32 bis 37, die 
eine Vielzahl von Schichten umfafit, wobei die durch- 
schnittliche TeilchengroBe der Grundmaterialteilchen in 
mindestens einer Schicht sich von der in raindestens 
einer anderen Schicht unterscheidet. 
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